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 1 Einleitung 
 
Eigenschaften metallischer Werkstoffe werden maßgeblich von der Beschaffenheit  der 
Schmelze sowie dem Erstarrungsvorgang beeinflusst. Zur Vorhersage von 
Materialeigenschaften, die ein Materialdesign aus der Schmelze ermöglichen, ist es 
notwendig, die stattfindenden physikalischen Vorgänge zu beschreiben und zu 
modellieren [1] [2]. Bei der Modellierung der Schmelze ist die Beweglichkeit der 
Atome und die Dynamik in der Schmelze ein grundlegender Prozess [3]. Die Kenntnis 
der Diffusion ist für die Vorhersage der Gefügebildung bei der Erstarrung von 
erheblicher Bedeutung. Hierzu bedarf es bestimmter Kennzahlen, den 
Diffusionskoeffizienten. 
Der Diffusionskoeffizient für Festkörper findet Anwendung beim Oberflächenhärten, 
dem Homogenisieren von Legierungen sowie der Rekristallisation [4]. Die verbreitete 
Methode zur Messung von Diffusionskoeffizienten in der Schmelze ist die 
Langkapillarmethode [1]. Nach einer Aufheiz-, Angleich-  und Abkühlphase wird bei 
dieser Technik die räumliche Verteilung von Isotopen (Tracer) oder der Verlauf der 
Konzentrationen entlang einer stabförmigen Probe bestimmt. Diese Methode erwies 
sich für Festkörper als geeignete Messmethode [4].  
Die Messung von Diffusionskoeffizienten in flüssigen Proben wird jedoch durch die 
Bildung von Gefügestrukturen und Lunkern während des Abkühlprozesses und der 
Erstarrung sowie durch schwerkraftgetriebene Effekte erschwert: Sedimentation 
während des Aufheizens und  der Einfluss von Konvektion. Diese Einflüsse verändern 
die gemessenen Diffusionskoeffizienten in unbestimmtem Ausmaß und führen dazu, 
dass die bisher veröffentlichten Literaturwerte stark variieren. 
Bei der Langkapillarmethode werden zur Messung von Diffusionskoeffizienten 
stabförmige Probenpaare mit Durchmessern von 1-1,5 mm an den Stirnflächen in 
Kontakt gebracht, aufgeschmolzen und nach einer im  Vorfeld bestimmten Glühzeit 
wieder erstarrt. Bei binären Probenpaaren mit gleichen Legierungselementen aber 
unterschiedlichen Konzentrationen kann über die Veränderung des 
Konzentrationsverlaufes entlang der Probe der Diffusionskoeffizient errechnet werden. 
Bei der klassischen ex-situ Analyse einer Langkapillarmessung wird die Probe nach 
dem Versuch untersucht und der Konzentrationsverlauf bestimmt.  
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Die gestiegenen Anforderungen an die Reproduzierbarkeit und die Genauigkeit von 
Diffusionsmessungen treibt die Weiterentwicklung der gängigen Langkapillarmethode 
voran.  Einen wesentlichen Beitrag zur Prozessüberwachung und -optimierung von 
Langkapillardiffusionsmessungen wird durch den Einsatz von Röntgenradiographie 
geschaffen [5]. 
Eine weitere Optimierung bietet die in-situ Analyse mittels Röntgenradiographie zur 
zeitaufgelösten Messung der Änderung des Konzentrationsprofils entlang der Probe 
während des Versuches [6].  
Die Überwachung des Diffusionsexperimentes durch die Röntgenradiographie hilft bei 
der Bewertung des Experimentes sowie bei der Visualisierung eventueller Störungen 
durch freie Oberflächen an den Kapillarwänden oder Blasenbildung innerhalb der 
Schmelzsäule. Selbst Auftriebs- sowie Marangonikonvektion innerhalb des Systems 
können dadurch beobachtet werden. Marangonikonvektion bezeichnet eine Strömung, 
die durch das Vorhandensein von unterschiedlichen Oberflächenspannungen entsteht. 
Die hier erwähnten Störungen bilden die wesentlichen Fehlerquellen bei der genauen 
Bestimmung von Diffusionskoeffizienten [7]. Neben der Bestimmung von 
Interdiffusionskoeffizienten an binären Systemen bietet die Langkapillarmethode 
zusätzlich die Möglichkeit zur Bestimmung von Selbstdiffusionskoeffizienten. Hierzu 
wird der diffusive Massetransport innerhalb einer Legierung anhand der Bewegung 
einzelner, markierter Atome bestimmt. 
Langkapillar-in-situ Messungen mit Röntgenradiographie an binären Systemen haben in 
den vergangen Jahren präzise Ergebnisse erbracht, jedoch setzt diese Methode einen 
Röntgenkontrast der Probe voraus [6]. 
Probensysteme ohne ausreichenden Röntgenkontrast, Legierungen mit einem 
komplexen Phasendiagramm, oder mehrkomponentigen Legierungen eignen sich nicht 
für in-situ Langkapillarexperimente. Hier hat sich die Scherzellenmethode als ex-situ 
Messmethode zur Gewinnung exakter Messwerte durchgesetzt. Neumann et al. [8] und 
Engelhardt [9] berichten über den Einsatz von Scherzellen zur Messung präziser 
Diffusionskoeffizienten. 
Nachtrieb et al. [10] und Bruson et al. [11] berichten über erste Versuche, bei denen 
Selbstdiffusion in Hg und Fremddiffusion in flüssigem Sn und Cu mit 
Scherzellentechnik gemessen wurden. Darüber hinaus wurden Scherzellen eingesetzt, 
um Diffusionskoeffizienten an mehrkomponentigen Legierungen zu messen [12] [13]. 
Für binäre Proben mit Röntgenkontrast kann die Scherzellenmethode nun auch mit 
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Röntgenradiographie kombiniert werden [8]. In einer Scherzelle werden die zwei 
unterschiedlichen Proben eines Diffusionspaares getrennt aufgeschmolzen. Nachdem 
die Temperatur und die Zusammensetzung der Proben homogen ist, werden sie an den 
Stirnflächen in Kontakt gebracht und so der Diffusionsprozess gestartet. Durch ein 
Auseinanderscheren der Probe in zahlreiche Einzelteile wird der Diffusionsprozess 
beendet und das Diffusionsprofil dadurch eingefroren. Die einzelnen Stücke der Proben 
können anschließend auf ihre Zusammensetzung hin untersucht werden. Mit der 
Scherzellentechnik können einige der im Vorfeld beschriebenen Probleme der 
Langkapillarmessmethode umgangen werden. Durch das getrennte Aufschmelzen  und 
Erstarren der Proben werden Effekte beim Aufschmelzen und Erstarren vermieden. 
Vorgespannte Ausgleichsbehältnisse verringern freie Oberflächen und reduzieren das 
Auftreten von Gasblasen innerhalb der Schmelzsäule. Segregationseffekte während des 
Diffusionsprozesses sowie Auftriebs- und Marangonikonvektion werden durch das 
Scherzellenprinzip jedoch nicht aufgehoben. Der komplexe Aufbau der Scherzelle stellt 
hohe Anforderungen an die verwendete Ofentechnik zum Einstellen eines homogenen 
Heizfeldes.   
 
In dieser Arbeit werden erste Selbst- und Interdiffusionsexperimente an 
unterschiedlichen  AlCu-, AlCuAg- sowieAgCu- -Legierungen vorgestellt. Die 
Messungen am AlCu-System dienen der Einordnung von bisher veröffentlichten 
Literaturwerten. Messungen am ternären System AlCuAg und am 
röntgenkontrastschwachen AgCu sollen zeigen, dass die in dieser Arbeit vorgestellte 
Scherzellenmethode durch den großen isothermen Bereich und die gesteigerte Anzahl 
an auswertbaren Probensegmenten eine geeignete Messmethode für Probensysteme mit 
geringem Röntgenkontrast und mehrkomponentigen Legierungen darstellt. 
Die hierfür verwendete Graphitscherzelle basiert auf dem FOTON-Scherzellenaufbau, 
der bei mehreren Satellitenmissionen erfolgreich zum Einsatz kam. 
Scherzellenmessungen wurden im Orbit bei einer Temperatur von 770 °C, sowie auf der 
Erde bei 850 °C durchgeführt [13] [14]. Die FOTON-Diffusionsexperimente basieren 
auf einer Graphitscherzelle, an der Molybdän-Widerstandsheizer angebracht sind. Beide 
Komponenten sind mit Al2O3-Filz nach außen hin isoliert [15].  
Um mehrere Proben gleichzeitig bei höheren Temperaturen prozessieren zu können, 
wurde das bei FOTON verwendete Scherzellendesign im Rahmen dieser Arbeit 
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dahingehend weiterentwickelt und überarbeitet, dass bis zu sechs Proben gleichzeitig 
mit einer höheren Messgenauigkeit untersucht werden können. 
Folgende Modifikationen am Scherzellenantrieb und –design sind hierfür notwendig 
gewesen: Durch die Vergrößerung des Scherscheibendurchmessers können sechs 
Proben bei gleichem Kapillardurchmesser in die Scherzelle integriert werden. Durch 
einen einheitlichen Abstand zu den Heizern und den symmetrischen Aufbau der Zelle 
sind keine bauartbedingten Inhomogenitäten im Temperaturverlauf zu erwarten. Die 
Verlängerung der Probenkapillaren auf je 90 mm bei gleicher Scherscheibendicke 
erhöht die Anzahl der Messpunkte auf 30. Die Änderung der Probenlänge ermöglicht 
zudem eine längere Experimentdauer. Dadurch kann, in Verbindung mit der Anzahl der 
Messpunkte, der Verlauf der Diffusion wesentlich feiner aufgelöst werden.  
Ein weiteres Ziel dieser Arbeit bestand in der Messung von AlNi- 
Interdiffusionskoeffizienten. Sie dienen zusätzlich der Überprüfung 
Interdiffusionskoeffizienten welche aus, mit QNS [16] gewonnenen, Nickel 
Selbstdiffusionskoeffizienten errechnet wurden. Experimentelle Messungen der 
Interdiffusion von hochschmelzenden AlNi-Legierung sind in der Literatur nicht 
bekannt. Die Messungen an aluminiumreichen Nickellegierungen bei 
Prozesstemperaturen oberhalb 1400 °C erforderten Untersuchungen zur chemischen 
Verträglichkeit zwischen den Tiegelmaterialien und der Schmelze. Bei 
aluminiumhaltigen Proben können die sehr hohen Prozesstemperaturen ein Auflösen der 
Aluminiumoxidschicht hervorrufen, wodurch die reine Aluminiumschmelze mit dem 
Tiegelmaterial in Kontakt tritt. Chemische Reaktionen zwischen der Schmelze und den 
Tiegelmaterialien können, neben Änderungen an der Zusammensetzung, auch freie 
Oberflächen und Undichtigkeiten an der Kapillare und zwischen den Scherscheiben 
verursachen. Beide Effekte würden die Genauigkeit der gemessenen 
Diffusionskoeffizienten stark beeinflussen. Freie Oberflächen in der Kapillare können, 
aufgrund wechselnder Oberflächenspannungen, Strömungen und somit Marangoni-
Konvektion begünstigen. Materialverlust zwischen den Scheiben verursacht eine 
Verschiebung des Diffusionsprofils.  
Im Rahmen dieser Arbeit wurde eine Hochtemperaturscherzelle entwickelt und 
hergestellt, deren Scherscheiben und Materialreservoirs aus zirkonoxidhaltigem 
Bornitrid bestehen. 
Die Bornitrid-Scherzelle entspricht in Form und Funktion der Graphitscherzelle und 
kann somit ebenfalls im Isothermalofen prozessiert werden. Die neu entwickelte 
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Scherzelle kombiniert die Möglichkeiten und Vorteile der Graphitzelle mit der 
chemischen Beständigkeit von Bornitrid. Mit dieser Bornitridzelle war es zum ersten 
Mal möglich,  Interdiffusions-Scherzellenexperimente an hochschmelzenden AlNi-
Legierungen durchzuführen. 
 
  
  
2 Theoretische Grundlagen der Diffusion 
 
Der Begriff  Diffusion leitet sich vom lateinischen Wort „diffundere“ ab und bedeutet: 
„sich ausbreiten“. 
Aus Atomen oder Molekülen bestehende Systeme mit örtlichen 
Konzentrationsgradienten besitzen ein natürliches Bestreben nach Angleichung der 
inneren Konzentrationen. Der daraus resultierenden Teilchenstrom oder 
Materialtransport wird als Diffusion bezeichnet und ist quantitativ abhängig vom 
Aggregatzustand des Systems [17]. 
Grundsätzlich werden drei unterschiedliche  Arten von Diffusion behandelt. Es wird 
zwischen Selbst-, Fremd- sowie Interdiffusion unterschieden. 
a. Der Selbstdiffusionskoeffizient beschreibt den langreichweitigen Transport  
eines oder mehrerer markierter Teilchen innerhalb desselben Systems. 
b. Als Fremd- oder Verunreinigungsdiffusion wird die Verteilung von  
Fremdatomen in einem Material bezeichnet. Hier sind mindestens zwei Ausgangsstoffe 
vorhanden, welche ineinander diffundieren.  
c. Interdiffusion wird auch als chemische Diffusion bezeichnet. Die 
Durchmischung wird getrieben durch Konzentrationsunterschiede  von Konzentrations- 
und Temperaturgradienten oder Unterschieden im chemischen Potential statt. Bei 
ausreichend langer Zeit, 𝑡𝑡 → ∞ , findet eine vollständige Durchmischung statt [18]. 
Der  gemessene Diffusionskoeffizient ist abhängig von der Prozesstemperatur. Mit 
steigender Temperatur erhöht sich die Eigenbewegung der einzelnen Teilchen, wodurch 
der Diffusionsprozess beschleunigt wird. Ansätze zur Beschreibung des 
Zusammenhangs von Temperatur und Diffusionsgeschwindigkeit werden durch 
Experimente mit der Langkapillare und quasi-elastischer Neutronenstreuung (QNS) 
geliefert [19]. Hieraus ergibt sich, dass der, in einem Experiment ermittelte, 
Diffusionskoeffizient nur Gültigkeit für die jeweilige Temperatur aufweist [20].  
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1855 bringt Adolf Fick mit dem 1. Fick´sche Gesetz die Diffusionsstromdichte mit der 
Veränderung der Dichte der Teilchenzahl (Konzentration) auf einer definierten Strecke 
in einen mathematischen Zusammenhang [21]: 
 𝐽𝐽𝑥𝑥 = −𝐷𝐷 𝜕𝜕𝜕𝜕𝜕𝜕𝑥𝑥  (2.1)  
mit: 
𝐽𝐽   - Diffusionsstromdichte  [ m-2s-1] 
𝐷𝐷  -   Diffusionskoeffizient [m-2s-1] 
𝑐𝑐    - Teilchenzahldichte [m-3] 
x    - Weglänge [m] 
 
Sie gilt im stationären Fall und beschreibt den Massestrom  einzelner Teilchen durch 
eine Fläche in einer definierten Zeit. 
Aus der Betrachtung der zeitlichen Änderung der Diffusionsstromdichte 𝐽𝐽𝑥𝑥 für ein 
kleines Volumenmodell erhält man unter Berücksichtigung der Kontinuitätsgleichung, 
 𝜕𝜕𝑐𝑐
𝜕𝜕𝑡𝑡
= − 𝜕𝜕𝐽𝐽
𝜕𝜕𝜕𝜕
 
(2.2)  
die 2. Fick´sche Gleichung: 
𝜕𝜕𝑐𝑐
𝜕𝜕𝑡𝑡
= 𝜕𝜕
𝜕𝜕𝜕𝜕
�𝐷𝐷(𝑐𝑐) 𝜕𝜕𝑐𝑐
𝜕𝜕𝜕𝜕
� 
 
Die Bestimmung des konzentrationsabhängigen Diffusionskoeffizienten aus 
Messwerten lässt sich jedoch nur mit der Boltzmann-Matano Analyse vornehmen, 
wodurch aus der partiellen Differentialgleichung, welche aus der zweiten Fick´schen 
Gleichung resultiert, eine gewöhnliche Differentialgleichung als Funktion der 
Konzentration wird.  
Verkleinert man den zu betrachtenden Konzentrationsabschnitt, so kann die 
konzentrationsabhängige 2. Fick´sche Gleichung in eine konzentrationsunabhängige 
Diffusionsgleichung überführt werden, wobei D = const vorausgesetzt wird: 
 𝜕𝜕𝑐𝑐
𝜕𝜕𝑡𝑡
= 𝐷𝐷 𝜕𝜕2𝑐𝑐
𝜕𝜕𝜕𝜕2
 
 
(2.4)  
 
(2.3) 
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Mit 𝐷𝐷 als konstanten mittleren Diffusionskoeffizienten und den gegebenen 
Randbedingungen der Konzentrationen: 
𝑐𝑐(𝜕𝜕) = 𝑐𝑐1  𝑓𝑓ü𝑟𝑟 𝜕𝜕 < 0, 𝑡𝑡 = 0 𝑢𝑢𝑢𝑢𝑢𝑢 𝑐𝑐(𝜕𝜕) = 𝑐𝑐2  𝑓𝑓ü𝑟𝑟 𝜕𝜕 > 0, 𝑡𝑡 = 0  
 
lautet die Lösung der 2. Fick´schen Gleichung: 
 
 
𝑐𝑐(𝜕𝜕, 𝑡𝑡) = 𝑐𝑐1 + 𝑐𝑐22 − 𝑐𝑐2 − 𝑐𝑐12 𝑒𝑒𝑟𝑟𝑓𝑓 �𝜕𝜕 − 𝜕𝜕0√4𝐷𝐷𝑡𝑡 �   (2.5) 
für 𝑐𝑐2 > 𝑐𝑐1  und 𝜕𝜕 > 𝜕𝜕0 
 
Abbildung 1: Durch Konzentrationsgradienten getriebener Teilchenstrom J. Konzentrationssprung zum 
Zeitpunkt t=0 und angeglichener Gradient bei t >0 mit angedeuteter Fehlerfunktion 
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Erste Ansätze zur Erläuterung von diffusivem Massetransport findet man bei Bernoulli 
[22], sowie in Bolzmanns Gastheorie [23]. Große Bedeutung erlangt ebenfalls Einsteins 
Abhandlung zur Brownschen Molekularbewegung [24]. Die Brownsche 
Molekularbewegung nach Robert Brown beschreibt die Bewegungsintensität der 
Moleküle in Abhängigkeit der Temperatur. Aus ihr resultiert Einsteins mathematisches 
Modell zur Berechnung der mittleren quadratischen Verschiebung eines Moleküls pro 
Zeiteinheit. 
Die durchschnittliche thermische Energie eines Atoms bei Raumtemperatur (𝑘𝑘𝐵𝐵𝑇𝑇 =0.026 𝑒𝑒𝑒𝑒) ist in der Regel wesentlich niedriger als seine 
Aktivierungsenergie  𝐸𝐸𝑚𝑚(~1 𝑒𝑒𝑒𝑒/𝑎𝑎𝑡𝑡𝑎𝑎𝑎𝑎). Wird jedoch die benötigte thermische Energie 
aufgebracht, so besteht die Möglichkeit  der Verschiebung eines Atoms im Gitternetz. 
Die Wahrscheinlichkeit, bzw. die Frequenz einer solchen Fluktuation, 𝐷𝐷, hängt 
exponentiell von der Temperatur ab. 
Die Diffusion in Flüssigkeiten beschreibt somit eine Temperaturabhängigkeit, welche in 
Anlehnung an die Festkörperphysik über eine Arrhenius-Beziehung beschrieben werden 
kann. 
 𝐷𝐷 = 𝐷𝐷0𝑒𝑒− 𝐵𝐵𝑅𝑅𝑅𝑅  
mit: 
   𝐵𝐵  -  Energiebarriere 
𝐷𝐷0   - Diffusionskoeffiizient für 𝑇𝑇 → ∞ 
𝑅𝑅  -   allgemeine Gaskonstante 
Chemische Diffusion wird jedoch durch einen Gradienten in der Konzentration 
getrieben [25]. Der Konzentrationsunterschied bewirkt einen als Diffusionsstrom 
bezeichneten Teilchenstrom, der den Konzentrationsunterschied ausgleicht. Der 
Diffusionsstrom beschreibt hierbei die Anzahl an Atomen oder Molekülen, die pro 
definierte Zeiteinheit durch eine Einheitsfläche fließen. Die Einheitsfläche stellt  in der 
Regel die Kontaktfläche der beiden Lösungen dar. Bei zweikomponentigen Systemen 
ist der Diffusionsstrom proportional zum Konzentrationsgradienten. 
Mehrkomponentige Systeme zeigen sich im Regelfall wesentlich komplexer, da der 
Diffusionskoeffizient einer Komponente vom Konzentrationsverhältnis der einzelnen 
Komponenten untereinander beeinflusst wird. In solchen Fällen spricht man von 
Kreuzeffekten und Kreuzkorrelation [26].  
(2.6) 
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Die in dieser Arbeit vorgestellte Scherzelle basiert auf der für 
Interdiffusionsexperimente häufig genutzten Langkapillartechnik, in der zwei 
Kapillarproben mit unterschiedlichen Konzentrationen  c1 und c2 aufgeschmolzen und 
zu einem definierten Zeitpunkt t = 0 in Kontakt gebracht werden. 
Unter der Bedingung, dass sich die Konzentrationen an den Kapillarprobenenden 
während des Diffusionsexperimentes nicht ändern, sowie unter der Annahme einer 
idealisierten Kapillare, ohne Änderung des Diffusionsstromes über den 
Probenquerschnitt, ist die Bestimmung des chemischen Diffusionskoeffizienten für 
diesen experimentellen Aufbau über die Gauß´sche Fehlerfunktion (errorfunction 𝑒𝑒𝑟𝑟𝑓𝑓) 
möglich. 
𝑒𝑒𝑟𝑟𝑓𝑓(𝑧𝑧) = 2
√𝜋𝜋
 �𝑒𝑒−𝜏𝜏2  𝜕𝜕𝜕𝜕𝑧𝑧
0
 
 
Die Gauß´sche Fehlerfunktion verfügt über keine analytische Lösung. Durch 
numerische Berechnung werden hinreichend genaue Näherungslösungen für die im 
Experiment gewonnenen Konzentrationswerte ermittelt. 
Die inverse Gauß´sche Fehlerfunktion bietet über die Ermittlung der Steigung m der als 
Gerade dargestellten Konzentrationswerte eine Möglichkeit zur Errechnung des 
Diffusionskoeffizienten. 
𝑒𝑒𝑟𝑟𝑓𝑓−1 �1 − 2 𝑐𝑐(𝜕𝜕) − 𝑐𝑐1
𝑐𝑐0−𝑐𝑐1
� = 𝜕𝜕2√𝐷𝐷𝑡𝑡 = 𝑎𝑎𝜕𝜕 
mit: 
𝑎𝑎 =  12√𝐷𝐷𝑡𝑡 
m – Steigung der Ursprungsgeraden für das Diffusionsprofil 
zu: 
𝐷𝐷 = 14𝑎𝑎2𝑡𝑡 
 
Eine Besonderheit stellt die Bestimmung des Selbstdiffusionskoeffizienten dar. Der 
Teilchentransport durch Selbstdiffusion basiert nicht auf einem 
(2.7) 
(2.8) 
(2.9) 
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Konzentrationsgradienten sondern auf  temperaturgetriebenen Dichtefluktuationen  
𝜕𝜕𝜕𝜕
𝜕𝜕𝜕𝜕
. 
Mit 
𝜕𝜕𝜕𝜕
𝜕𝜕𝑡𝑡
= 𝐷𝐷𝑠𝑠 𝜕𝜕2𝜕𝜕𝜕𝜕𝜕𝜕2 
 
kann anhand des Teilchendichtegradienten 
𝜕𝜕2𝜕𝜕
𝜕𝜕𝑥𝑥2
 über die Zeit der 
Selbstdiffusionskoeffizient angenähert werden [27]. 
Die chemische Ähnlichkeit der zu analysierenden Teilchen erschwert jedoch die 
Messung des Selbstdiffusionskoeffizienten. Durch den nicht vorhandenen 
Konzentrationsunterschied ist der Selbstdiffusionsprozess makroskopisch nicht 
unmittelbar nachweisbar. Zur besseren Bestimmung werden häufig  isotopische Tracer 
desselben zu analysierenden Probenmaterials hinzugefügt. Da jedoch nicht für alle 
Elemente zwei stabile Isotope bekannt sind, werden auch radioaktive Isotope verwendet 
[18]. Bei einer, in der Probenmitte eingebrachten Tracerschicht kann die Verteilung der 
Tracerkonzentration entlang der Probenlängsachse durch zwei zusammengesetzte 
Fehlerfunktionen abgebildet werden.  
 
𝐶𝐶 = 𝑐𝑐02  �erf ℎ − 𝜕𝜕2√𝐷𝐷𝑡𝑡 + erf ℎ + 𝜕𝜕2√𝐷𝐷𝑡𝑡� + 𝐵𝐵𝑎𝑎𝐵𝐵𝐵𝐵𝐵𝐵𝐵𝐵𝐵𝐵𝑢𝑢𝐵𝐵𝑒𝑒 
 
Die Basislinie beschreibt dabei den Prozentsatz an natürlich vorkommendem Isotop im 
Probenmaterial bis zu dessen Höhe die diffusive Verteilung des Isotops innerhalb des 
Materials bestimmt werden kan
 
(3.0) 
 
(3.1) 
  
3 Methoden zur Messung von Diffusionskoeffizienten 
in Schmelzen  
 
Die Messung von Interdiffusionskoeffizienten in flüssigen Schmelzen beinhaltet 
zahlreiche Schwierigkeiten und Fehlerquellen, welche hohe Ansprüche an die 
Experimentmethoden und Aufbauten stellen. Der gemessenen Diffusionskoeffizient 
kann durch Strömungseffekte beim Aufschmelzen des Diffusionspaares, durch 
Auftriebskonvektion beim Diffusionsglühen sowie Lunkerbildung beim Erstarren 
beeinflusst werden [28] [29]. 
Diffusionsexperimente werden mit der Langkapillarmethode (LC), bzw. Langkapillare 
mit Röntgenradiographie, in der Scherzelle (SC) oder mit quasi-elastischer 
Neutronenstreuung (QNS) durchgeführt. Die Methoden werden im Folgenden erläutert. 
 
3.1 Kapillarmethode  
 
Eine bewährte und weit verbreitete Methode zur Messung von Selbst- und 
Interdiffusionskoeffizienten ist die Langkapillarmethode [30] [31]. Bei ihr werden zwei 
zylinderförmige Proben mit unterschiedlichen Konzentrationszusammensetzungen in  
eine längliche Kapillare eingebracht. Das Verhältnis von Länge und 
Kapillardurchmesser verringert den radialen und tangentialen Transport von Materie, 
wodurch die Diffusion in der Kapillare nur eindimensional betrachtet werden muss.  
Durch das Einbringen einer zusätzlichen Tracerschicht mit der mittleren Konzentration 
zwischen den beiden Probenpaaren kann ebenfalls der Selbstdiffusionskoeffizient über 
Isotopenmessung ermittelt  werden. Die Kapillare wird  über den Schmelzpunkt der 
Proben auf die gewünschte Diffusionstemperatur erhitzt. Nach einer vorher festgelegten 
Diffusionszeit werden die Proben am Ende des Versuchs abgekühlt und erstarrt. Das 
veränderte Konzentrationsprofil der Probenzusammensetzung wird so idealerweise 
eingefroren und kann im Anschluss an das Experiment analysiert werden. Dazu kann 
die Probe  mit destruktiven Analyseverfahren wie Atomabsorbtionsspektroskopie 
(AAS), induktiv gekoppelter Plasma-Massenspektroskopie (ICPMS) oder 
energiedispersiver Röntgenspektroskopie (EDX) untersucht werden. Hierzu wird die 
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Probe in möglichst zahlreiche, zylinderförmige Stücke geteilt, welche jeweils einem 
Punkt auf der Längsachse der Probe entsprechen. Die Auftragung des ermittelten 
Konzentrationsprofils entlang der Probenachse ergibt  somit das Diffusionsprofil, aus 
dem der Diffusionskoeffizient errechnet werden kann. Die Genauigkeit von 
Langkapillarmessungen ist von zahlreichen Faktoren abhängig. Zeitabstände, die zum 
Einstellen der Diffusionstemperatur  und zum Abkühlen der Proben nötig sind, müssen 
zur Diffusionszeit addiert und in der Auswertung berücksichtigt werden. 
 
Langkapillardiffusionsmessungen benötigen eine stabile Dichteschichtung der 
Schmelzen und setzten eine homogene gradientenfreie Temperatur während des 
Experimentes voraus. Turbulenten Vermischungen innerhalb der Schmelzsäule werden 
durch die stabile Dichteschichtung innerhalb der Schmelzsäule gedämpft. Durch die 
untenliegende dichtere Schmelze mit der darüber liegenden leichteren Schmelze muss 
zur Durchmischung Arbeit entgegen der Schwerkraft verrichtet werden. Ein Teil der 
kinetischen Energie der turbulenten Fluktuation wird dabei in potentielle Energie 
umgewandelt wodurch der Turbulenz Energie entzogen und die Durchmischung 
gedämpft wird [32]. 
Unterschiedliche Effekte können bei Langkapillarmessungen zu einer Verfälschung der 
Ergebnisse führen. 
Durch die Volumenänderung der Schmelzsäule beim Aufschmelzen können sich freie 
Oberflächen zwischen Schmelze und Kapillarwand bilden. Freie Oberflächen können zu 
lokalen Unterschieden in der Oberflächenspannung der Schmelze führen. Diese 
begünstigen Temperatur- bzw. Konzentrationsgradienten an der Oberfläche. Beide 
Phänomene können zu Marangonikonvektion führen, welche wesentlichen Einfluss auf 
den gemessenen Diffusionskoeffizienten hat. 
Ausgleich der Änderungen der Probenlänge durch Volumenänderung beim 
Aufschmelzen können durch Ausgleichsbehältnisse und Druck auf die flüssige 
Metallsäule verbessert werden wodurch eine vollständige Füllung der Kapillare 
begünstigt wird. 
Beim Erstarren der Probe kann Segregation von schwereren Legierungsbestandteilen 
das Diffusionsprofil verzerren [33]. Korngrenzen- und Mikrostrukturbildung können 
durch lokale Ansammlungen der Legierungselemente das Diffusionsprofil verzerren. 
Zur Vermeidung dieses Effektes ist eine homogene Temperaturverteilung entlang der 
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Probenlängsachse nötig. Durch oben erwähnten möglichen Störungen sind durch post-
mortem Analyseverfahren gewonnene Ergebnisse anfällig für systematische Fehler.  
 
Abbildung 2: Ex situ LC Experimentauswertung von AlCuAg im Vergleich zu den Interdiffusions-
koeffizienten der Scherzellen- und in situ Neutronenradiographieversuchen. Der 
Fehlerbereich um den Mittelwert der LC Diffusionsdaten liegt bei ±50 % und der SC und in-
situ Daten bei ±10% [9]  
 
Bei ausreichendem Röntgenkontrast der Metalle steht als nicht destruktive 
Analysemethode während des Experimentes die Röntgenradiographie zur Verfügung. 
Über die Veränderung des Grauwertverlaufs entlang der Probe kann auf die 
Konzentrationen innerhalb der Probe rückgeschlossen werden.  
Vergleichsmessungen mit ex-situ und in-situ Röntgenradiographie ausgewerteten 
Experimenten zeigen, dass bei der Bewertung der ex-situ Ergebnisse Fehlertoleranzen 
von 20-100% in Betracht gezogen werden müssen [6] [34]. Die Beobachtung und 
Analyse von Diffusionsexperimenten mit in-situ Röntgenradiographie ermöglicht die 
Bewertung von Experimentabläufen wodurch eine Steigerung der Messgenauigkeit bei 
der Ermittlung von Interdiffusionskoeffizienten erreicht wird.  
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3.2 In-situ-Röntgenradiographie  
 
Die Röntgenradiographie (X-ray-radiography, XRR) erweitert die Möglichkeiten der 
Langkapillartechnik und ermöglicht eine Betrachtung des kompletten Experimentzyklus 
vom Aufheizen über den Diffusionsprozess bis hin zum Abkühlen und Erstarren [35]. 
Der Kapillarofen wird hierzu zwischen einer Röntgenquelle und einem Detektor 
angebracht. Die Belichtungszeit muss abhängig von Probenmaterial und 
Röntgenleistung individuell eingestellt werden. Somit können im Abstand von wenigen 
Sekunden Radiographieaufnahmen des Diffusionsprozesses erzeugt werden. Abhängig 
von den eingesetzten Probenmaterialien wird unterschiedlich viel Röntgenstrahlung 
vom Probenmaterial absorbiert. Die Strahlung, welche die Probe durchdringt, wird vom 
Detektor in ein proportionales Graustufenbild übertragen, welches dem 
Konzentrationsprofil entspricht.  
Dies ermöglicht die Betrachtung des Diffusionsvorgangs in Echtzeit. Durch die 
Möglichkeit der Erkennung von Blasenbildung, Sedimentation und freien Oberflächen 
an den Kapillarwänden können diese Effekte in die Bewertung des Experimentes 
einbezogen werden. 
Die Visualisierung der stabilen Dichteschichtung bzw. möglicher Auftriebskonvektion 
innerhalb der Schmelzsäule führt zu einer wesentlichen Verbesserung der 
Prozesssicherheit bei Langkapillarmessungen. Neben der Veranschaulichung des 
zeitlichen Verlaufs und Fortschritts des Diffusionsvorgangs kann, in Verbindung mit 
parallel aufgezeichneten Temperaturdaten, ein möglichst homogener Temperaturbereich 
nach Erreichen der Diffusionstemperatur zur Berechnung des Diffusionskoeffizienten 
verwendet werden. Die führt zu einer wesentlichen Verbesserung der Messgenauigkeit 
bei Langkapillarmessungen. 
Die Röntgenradiographie erlaubt Diffusionsmessungen an Proben mit nur geringen 
Konzentrationsgradienten, vorausgesetzt, sie verfügen über einen ausreichend hohen 
Röntgenkontrast. Die Temperaturabhängigkeit der Diffusion kann mit nur einem 
einzelnen Experiment untersucht werden. Mit der Langkapillarmethode in Verbindung 
mit Röntgenradiographie kann lediglich für binäre Legierungen ein 
Interdiffusionskoeffizient bestimmt werden.  
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Die Messung von Interdiffusionskoeffizienten an mehrkomponentigen  Legierungen 
erfordert in den meisten Fällen eine vollständige chemische Untersuchung [34]. 
 
 
Abbildung 3: Langkapillarexperiment mit In-Situ-Röntgenradiographie 
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Abbildung 4: Schematische Darstellung eines Langkapillar-Diffusionsexperimentes mit  
Röntgenradiographieaufbau [36] 
 
Abbildung 4 zeigt den schematischen Aufbau eines Diffusionsexperimentes mit 
Langkapillartechnik. Die Röntgenradiographieaufnahmen des gesamten 
Diffusionsprozesses werden mit einer festgelegten Zeitauflösung erstellt. Dichte- und 
Konzentrationsgradienten innerhalb der Schmelzsäule werden durch unterschiedliche 
Grauwertintensitäten auf dem Radiogramm wiedergegeben. Unter der Annahme einer 
gleichbleibenden Atomdichte entlang der Kapillare und eines parallelen Röntgenstrahls 
kann, durch die Anwendung des Beer´schen Gesetztes, der Verlauf der Konzentration 
entlang der Probe aus den gewonnenen Grauwerten errechnet werden [35]. Durch die 
kegelförmige Geometrie des Röntgenstrahles wird das abgebildete Diffusionsprofil 
vergrößert. Der Unterschied in der Weglänge, der durch die Geometrie auftritt, hat 
Einfluss auf den abgebildeten Grauwert. Griesche et al. [35] zeigen dass der 
Unterschied in der Weglänge im Gegensatz zu einem parallelen Strahl bei Probenlängen 
bis 25 mm lediglich zu einem vernachlässigbaren Fehler führt. Bei Messungen an 
AlCu10 vs. AlCu15 mit Röntgenradiographie konnte gezeigt werden dass der Fehler im 
gemessenen Diffusionskoeffizienten unter 10 % lag. 
Für Diffusionsexperimente mit längeren Kapillaren und Proben bei Langkapillar- und 
Scherzellenexperimenten vergrößert sich duch den Weglängenunterschied der 
abgebildete Fehler im Verhältnis zur Probenlänge.  
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3.3 Molekulardynamische Simulation 
 
Die Simulation von Al-Ni-Interdiffusionskoeffizienten und Nickel-Selbstdiffusion 
wurden von anderen Autoren durchgeführt [37] [38]. Die dafür genutzte 
Molekulardynamik-Simulation wird hier kurz vorgestellt.  
Molekulardynamische(MD) Simulationen sind durch die Vermittlung detaillierter 
Einblicke in die Dynamik chemischer Prozesse von zunehmender Bedeutung in der 
theoretischen Chemie. Für definierte Systeme können durch die Computersimulation 
experimentnahe Daten gewonnen werden. Mit Hilfe der MD-Simulation können Nicht-
Gleichgewichtssysteme modelliert werden.  
Die MD-Simulation basiert auf der Untersuchung der Wechselwirkung von 
Teilchenpotentialen untereinander und die Lösung der entsprechenden Newtonschen 
Bewegungsgleichungen. Dadurch kann das Verhalten von Flüssigkeiten auf 
mikroskopischer Ebene untersucht werden.  
Simuliert werden Systeme aus n Teilen, die sich innerhalb eines Volumenkörpers 
befinden. Als Volumenkörper wird meist ein würfelförmiger Kasten modelliert. Die 
klassischen Bewegungsgleichungen für Teilchen im Kasten werden numerisch 
integriert. Jedem Teilchen wird entsprechend der gewählten Temperatur und einer 
Maxwell-Verteilung eine entsprechende Geschwindigkeit zugewiesen. Entsprechend 
der Newtonschen Bewegungsgleichung werden die Teilchen im Abstand von 
Femtosekunden weiterbewegt. Je nach Temperatur können die Zeitabstände  der 
entsprechenden Dynamik des Systems angepasst werden. Die sich daraus ergebende 
Kenntnis über Ort und Geschwindigkeit als Funktion der Zeit für jedes Teilchen 
bedeutet eine vollständige Beschreibung des Systems im klassischen Sinn [39]. 
Kuhn et al. und Horbach et al. nutzten zur Modellierung von Al-Ni Systeme mit 1500 
Teilchen und Zeitschritte von 1 fs und 2,5 fs [38] [37]. Die Entwicklung von 
Teilchenpotentialen schließt Gitterkonstanten, thermische Ausdehnungskoeffizienten 
und andere Materialeigenschaften mit ein. 
Die Molekulardynamische Simulation erlaubt die Modellierung von komplexen 
Systemen. Sie bleibt jedoch ein Modell, welches sich häufig eher dazu eignet, 
qualitative Einblicke zu gewähren, als dass es quantitative Aussagen für reale Systeme 
erlaubt [37]. 
26 Methoden zur Messung von Diffusionskoeffizienten in Schmelzen 
 
3.4 Quasi-elastische Neutronenstreuung QNS 
 
Die Struktur und Dynamik von Flüssigkeiten und Schmelzen kann durch 
Streuexperimente untersucht werden. Mit der quasi-elastischen Neutronenstreuung  
kann der Diffusionskoeffizient auf absoluter Skala in Schmelzen für einen weiten 
Temperaturbereich bestimmt werden. Da die an den Proben gestreuten Neutronen zeit- 
und winkelabhängig aufgezeichnet werden, kann die inkohärente Streufunktion ermittelt 
werden, welche die Bewegung einzelner Teilchen beschreibt. Dies ermöglicht die 
Messung von Flüssigkeitsdynamik in Metall und Halbleiterschmelzen. [36].  
Die Angaben zur Dynamik in Schmelzen sind in der van-Hove-
Autokorrelationsfunktion enthalten. Sie beschreibt die Wahrscheinlichkeit eines 
Teilchens, welches sich zum Zeitpunkt 𝑡𝑡 = 0 an einem bestimmten Ort 𝑟𝑟 befindet, zu 
einem Zeitpunkt 𝑡𝑡 an einem Ort 𝑟𝑟 +  𝑟𝑟1���⃗  zu sein. 
Durch Anwendung der Fouriertransformation in Raum und Zeit auf die 
Autokorrelationsfunktion kann die inkohärente Streufunktion ermittelt werden [40]. 
Verwendet wird ein polychromatischer und kontinuierlicher Neutronenstrahl der durch 
Kernreaktion erzeugt und durch Choppersysteme gepulst wird. Die abgebremsten 
Neutronen treffen auf die zu untersuchende Probe und werden an den Atomkernen 
gestreut. Die gestreuten Neutronen werden von kreisförmig um die Probe angebrachte 
Detektoren aufgezeichnet, wobei die Streuwinkel und die Flugzeit der einzelnen 
Neutronen ermittelt werden. 
Neutronen reagieren im Gegensatz zu Röntgenstrahlen nicht mit den Elektronen der 
Atomhülle, sie werden nur am Atomkern selber gestreut. Bei Wellenlängen in der 
Größenordnung atomarer Abstände (Å) sowie Energien in der Größenordnung typischer 
Gitteranregungen (meV) eignen sie sich zur Messung molekularer Prozesses in ihrer 
räumlichen und zeitlichen Ausdehnung [41]. 
Durch die Neutronenstreuung wird, im Gegensatz zu anderen Analysemethoden, kein 
Konzentrationsprofil der Proben ermittelt, sondern die Bewegung der einzelnen Atome 
untersucht. Wird ein Neutron an einem sich bewegenden Atom gestreut, so findet ein 
Energieübertrag auf das Neutron statt. Der Streuwinkel der Neutronen lässt 
Rückschlüsse auf die räumliche Anordnung der Atome in der Probe zu, der 
Energieübertrag auf deren Bewegung.  
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Durch die Auflösung der Transportprozesse innerhalb atomarer Zeitskalen im Bereich 
von 0,1 ps bis 1 µs können mögliche und vergleichsweise langsame  
Konvektionseffekte innerhalb der Schmelze vernachlässigt werden [42]. 
 
 
 
 
Abbildung 5: Darstellung eines Neutronen-Flugzeitspektrometers [43] 
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3.5 Scherzellenmethode  
 
Die Langkapillartechnik in Verbindung mit Röntgenradiographie ist für 
Diffusionsproben welche keinen ausreichenden Röntgenkontrast zeigen, oder zur 
Bestimmung des Diffusionskoeffizienten in mehrkomponentigen Systemen nicht mehr 
anwendbar. Zur genauen Bestimmung der Zusammensetzungen stellt die ex-situ 
Scherzellentechnik eine geeignete Alternative dar.  
 
 
Abbildung 6: Veranschaulichung des Schermechanismus: a) Durch eine verdrehte Scheibe getrenntes 
Diffusionspaar beim Aufschmelzen. b) Verbundenes Probenpaar während der Diffusion. c) 
Eingefrorenes Diffusionsprofil [41]. 
 
 
Die Scherzellenmethode ist eine Erweiterung der Langkapillarmethode. 
Charakteristisch für die Scherzellenmethode ist die Tatsache, dass die beiden 
Diffusionsproben erst mit einander in Verbindung gebracht werden wenn sie vollständig 
aufgeschmolzen sind und eine konstante Temperatur aufweisen. Dadurch werden die 
experimentellen Probleme der Kapillartechnik, welche beim Aufschmelzen und 
Erstarren der Proben systematische Fehler sowie unkontrollierbare Vorgänge einbringen 
können minimiert (Kapitel 3.1 Kapillarmethode).  Je nach Anforderungen an das 
Methoden zur Messung von Diffusionskoeffizienten in Schmelzen 29 
Experiment stehen unterschiedliche Scherzellenmechanismen zur Verfügung. Die 
Anzahl und die Länge der prozessierten Proben sind vom Aufbau der Diffusionszelle 
abhängig. Abbildung 6 zeigt die Realisierung einer Scherzelle mit drehbaren Scheiben.  
Die Diffusionszelle ist in einzelne Bereiche unterteilt, wodurch die Schmelzsäule in der 
Kapillare getrennt werden kann. Während des Aufheizens sind die Proben getrennt. Die 
mittlere Scheibe der Probensäule ist verdreht, wodurch sich die Probenhälften beim 
Einbau, sowie beim Aufheizen auf die Diffusionstemperatur, nicht berühren [Abbildung 
6a].  
Mit der Scherzellentechnik können  drei wesentliche  Nachteile der Langkapillartechnik 
aufgehoben werden. 
1. Die für Diffusionsexperimente bei extrem hohen Prozesstemperaturen (>1450°) 
benötigten langen Aufheiz- und Abkühlphasen haben bei Verwendung der 
Langkapillartechnik zusätzlichen Einfluss auf den gemessenen Diffusionskoeffizienten. 
Die in diesem Zeitraum  stattfindende Diffusion beeinflußt das Messergebnis. Bei 
Scherzellenmessungen beginnt der Diffusionsprozess erst, sobald sich innerhalb der 
Schmelzen ein homogenes Temperaturprofil eingestellt hat und durch das 
Zusammenscheren das Diffusionspaar gebildet wurde. Dadurch kann die Diffusionszeit 
durch die Scherzyklen genau bestimmt werden. Die Anpassung des ermittelten 
Diffusionsprofils entfällt. Die getrennt aufgeschmolzenen Proben ermöglichen zudem 
das bei mehrkomponentigen Proben erforderliches Homogenisieren der Schmelze vor 
der Diffusion.  
2. Das Aufschmelzen bewirkt eine Volumenänderung in der Probe. Die dadurch 
getriebene Konvektion verursacht Stoffaustausch beschleunigt die Diffusion innerhalb 
der Schmelze. Bei Probenpaaren mit weit auseinanderliegenden Liquidustemperaturen  
besteht die Gefahr, dass bei einem zu langsamen Temperaturanstieg eine Hälfte des 
Probenpaares aufschmilzt und die zweite (noch feste) Probenstange umfließt. Die 
Bestimmung des reinen Diffusionskoeffizienten wird erschwert und ist fehlerbehaftet.  
An den Enden der Scherzellenkapillaren befinden sich Materialreservoirs. Durch 
Graphitfilz vorgespannte Kolben drücken über das Probenmaterial auf die Schmelzsäule 
und unterdrücken durch Volumenschwankungen getriebene Konvektion in der 
Kapillare. Der Druck auf das Probenmaterial verringert freie Oberflächen an den 
Kapillarwänden und die Bildung von Blasen innerhalb der Schmelze.  
Das Zusammenscheren erfolgt durch das Zurückdrehen der mittlernen Scherscheibe 
[Abbildung 6b]. Am Ende des Diffusionsvorgangs hat sich ein Konzentrationsprofil 
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eingestellt. Nun wird die flüssige Schmelzsäule in mehrere einzelne Probenstücke 
unterteilt, ehe die Schmelze heruntergekühlt wird und erstarrt. Das Konzentrationsprofil 
wird in der Schmelze eingefroren [Abbildung 6c].  
3. Lunkerbildung und lokale Ansammlungen von Legierungselementen an 
Grenzflächen beim Kristallwachstum [44] können zu einer Verschiebung des 
Diffusionsprofils beim Erstarren der Diffusionsproben führen.  Am Ende des 
Diffusionsvorgangs hat sich ein Konzentrationsprofil eingestellt. Durch die 
Auftrennung in mehrere Teile hat das Kristallwachstum keinen Einfluss auf das gesamte 
Diffusionsprofil [Abbildung 6c]. Abbildung 7 zeigt sie Segregation von dichteren Ni-
Phasen an den Kapillarboden. Bei einem langsamen Anstieg der Probentemperatur 
verflüssigen sich zuerst die niedrigschmelzenden Legierungsbestandteile. Die dichteren, 
hochschmelzenderen können dabei entlang der bereits flüssigen Phasen absinken. 
 
 
Abbildung 7:Röntgenradiographieaufnahme einer flüssigen AlNi-Kapillarprobe. Die Grauwertverteilung 
zeigt ein Absinken der dichteren Legierungselemente an den Kapillarboden. 
 
Nachteile der Scherzellenmethode stellen die aufwendige Probenpräparation und der 
Aufbau dar. Bei dieser Messmethode begrenzt die Anzahl der Scheiben die möglichen 
Messpunkte und so die Ortsauflösung des Diffusionsprofils. 
 Die Scherzellenmethode beinhaltet unterschiedliche Fehlerquellen durch den 
komplexen Aufbau. Der Zusammenbau der Scherzelle gestaltet sich, durch die engen 
Fertigungstoleranzen und die teilweise hohe Anzahl an Bauteilen, sehr komplex. 
Scherzellen werden unter hohen Temperaturen mechanisch beansprucht und verfahren. 
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Sie müssen über eine breite Temperaturskala zuverlässig betrieben werden ohne dass 
zwischen den Scherspalten Undichtigkeiten auftreten.  Zur Vermeidung freier 
Oberflächen beim Aufschmelzen der Proben ist ein möglichst vollständiges Ausfüllen 
der einzelnen Kapillarräume bereits beim Einsetzen der Probensegmente zu beachten. 
Bei den in dieser Arbeit verwendeten Scherzellen gewährleisten Passmaßen von 5-
10 µm zwischen den Kapillarbohrungen in den Scherscheiben und den Probenstäben 
eine möglichst vollständige Ausfüllung der Kapillaren.  
Die Schergeschwindigkeit hat ebenfalls Einfluss auf die Scherkonvektion [45]. Durch 
das Verdrehen der Scherscheiben können Turbulenzen in die Schmelzsäule eingebracht 
werden, die eine Beschleunigung des Stoffaustausches bewirken können. 
Experimentelle Untersuchungen und numerische Simulationen zeigen eine 
Abhängigkeit der Scherkonvektion vom Verhältnis des Kapillarradius zur Kapillarhöhe, 
der Schergeschwindigkeit [46] [47] und der Dauer der Experimente. Das Verscheren 
einer einzelnen Scheibe zu Beginn des Diffusionsprozesses bewirkt eine geringere 
Eindringtiefe der Scherkonvektion als ein Zusammenscheren der vollständig 
aufgeschmolzenen Probensäulen. Die Scherkonvektion hat einen erhöhten Einfluss auf 
kurzweilige Experimente. Bei ausreichend langen Diffusionsexperimenten wirkt sich 
der Einfluss der Scherkonvektion nur noch vernachlässigbar auf das Ergebnis aus [46]. 
Die Minimierung von Auftriebskonvektion in der Kapillare durch eine stabile 
Dichteschichtung der Schmelze ermöglicht eine Verbesserung der Messgenauigkeit und 
gewinnt dadurch weiterhin an Bedeutung bei der Messung von Diffusionskoeffizienten. 
Eine vollständige Unterdrückung von Auftriebskonvektion kann jedoch nur unter 
reduzierter Schwerkraft erfolgen, welche verbesserte Experimentierbedingungen liefert 
[12]. Messungen des Interdiffusionskoeffizienten von aluminiumreichen AlNi- 
Konzentrationen mit Scherzellentechnik in Verbindung mit Röntgenradiographie 
belegen eine vernachlässigbare Abweichung der gemessenen Werte im Bereich des 
Messfehlers [Abbildung 8]. Die Messungen zum Interdiffusionskoeffizienten wurden 
mit dem gleichen Experimentaufbau im Bodenlabor, sowie auf der MAPHEUS 4 
(Material Physikalische Experimente unter Schwerelosigkeit) Höhenforschungsrakete 
gemessen. Eine stabile Dichteschichtung der Schmelzsäule bei Bodenexperimenten 
minimiert die Auftriebskonvektion innerhalb der Schmelzsäule. Experimente unter 
Mikrogravitation profitieren von der reduzierten Auftriebskonvektion.  
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Abbildung 8: Messung des Interdiffusionskoeffizienten von niedrigen A-Ni Konzentrationen unter 1g und μg. Die 
Daten stimmen im Bereich des Messfehlers überein. Der gemessene Diffusionskoeffizient ist bis zu 
einer Ni-Konzentration von 14 at%Ni konstant [48] 
 
Erfolgreiche Scherzellenexperimente wurden zudem zur Bestimmung von 
Selbstdiffusionskoeffizienten in flüssigem Quecksilber sowie Fremddiffusion von 
flüssigem Zinn in Kupfer genutzt [49] [11]. 
In der Vergangenheit wurden zahlreiche Diffusionsexperimente in Bodenlaboren und 
unter µg-Bedingungen durchgeführt, die die Scherzellentechnik nutzen [50] [51] [52]. 
Die Veröffentlichungen zeigen die Probleme beim Betreiben von komplexen 
Schermechanismen sowie den Einfluss von temperaturgetriebener Konvektion auf die 
gemessenen Diffusionskoeffizienten. 
 
Abbildung 9: Schematische Darstellung eines Scherzellen-Diffusionsexperimentes mit Hochheiz-, 
Homogenisierungs-, Diffusions- und Abkühlphase. Die Anfangs- und Endpunkte der Diffusionsphase 
sind durch die beiden Scherzyklen begrenzt. 
  
4 Experimenteller Aufbau und Voruntersuchungen  
Erfolgreiche Scherzellenmessungen wurden bereits auf russischen FOTON 
Langzeitforschungs-Satellitenmissionen bei einer Temperatur von 770 °C, sowie auf der 
Erde bei 850 °C durchgeführt [13] [14]. Der FOTON-Aufbau beruht auf einer 
Graphitscherzelle, an der Molybdän-Widerstandsheizer angebracht sind. Beide 
Komponenten sind mit Al2O3-Filz nach außen isoliert [15]. Die bei FOTON im AGAT-
Ofen betriebene Scherzelle ermöglichte die Messung an bis zu vier, 60 mm langen 
Diffusionspaaren bei Prozesstemperaturen bis zu 1000 °C. Bauartbedingt konnten 20 
Messpunkte pro Probenpaar gewonnen werden. 
Das Hauptziel dieser Arbeit bestand in der Weiterentwicklung des originalen FOTON 
Scherzellendesigns [50] zur Messung von Diffusionskoeffizienten an teils reaktiven 
Probenmaterialien bei Prozesstemperaturen oberhalb 1450 °C. Die in dieser Arbeit 
entwickelte Scherzelle erlaubt die gleichzeitige Messung von Diffusionskoeffizienten 
an sechs Proben bei einer maximalen Temperatur von 1650 °C in einem, in Kooperation 
mit Astrium GmbH und der TU Freiberg hergestellten, Isothermalofen. Der 
Hochtemperatureinsatz ermöglicht eine homogene Prozesstemperatur  mit einem 
Temperaturgradienten < 2 K über die komplette Probenlänge von 90 mm. Daraus 
resultiert ein Temperaturgradient von 0,02 Kmm-1 am Ort der Probe. Nach [53] 
errechnet sich die maximale Diffusionszeit in der sich bei einer Länge l von 90% der 
Kapillare die ursprüngliche Konzentration um höchstens 1 %  ändert aus: 
𝑡𝑡𝑚𝑚𝑚𝑚𝑥𝑥 =  𝐵𝐵264𝐷𝐷 
Die  Kapillarlänge von 90 mm ermöglicht bei einem erwarteten Diffusionskoeffizienten 
von D = 5·10-9 m2s-1 reine Diffusionszeiten bis zu 25312 s. 
4.1 Isothermalofen 
 
Der Isothermalofen ist in einer Prozesskammer untergebracht. Die an der 
Prozesskammer angebrachten Durchführungen entsprechen den 
Versorgungsanschlüssen des Material Science Laboratory (MSL) im Destiny-Modul der 
Internationalen Raumstation (ISS). Die Abmessungen sind identisch mit den Maßen der 
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Experimentkammer im Material Science Research Rack (MSRR-1) in MSL. Dadurch 
ist der Ofeneinsatz mit den vorhandenen Strom-, Kühlungs- und Gasanschlüssen im 
MSL-Labor kompatibel. Über vakuumdichte Kleinflansch-Schnellverbindungen (ISO-
KF) werden die Versorgungsleitungen des Isothermalofens in die Kammer geleitet. Um 
Oxidation der Graphitbauteile und der Schmelzen bei hohen Prozesstemperaturen zu 
vermeiden, kann die Kammer über eine Vorvakuumpumpe in Verbindung mit einer 
Turbomolekularpumpe evakuiert werden. Zu Experimentbeginn ist das Vakuum 
innerhalb der Prozesskammer in der Regel besser als 1x10-4 mbar. Wahlweise kann die 
Kammer auch unter Edelgas, Helium oder Argon, betrieben werden. Der Druck in der 
Kammer ist hierbei über Gasdruckminderer frei einstellbar. Wird die Kammer nicht 
genutzt, so wird sie im Vorfeld aus dem evakuierten Zustand heraus mit Argon der 
Reinheit 4.6 auf Atmosphärendruck befüllt um das Eindringen von Sauerstoff und 
Luftfeuchtigkeit zu minimieren. Bei Experimentbeginn werden hierdurch Druckspitzen 
durch das Ausgasen von Feuchtigkeit verringert. 
Der eingesetzte Mehrzonenofen besteht aus vier aneinandergesetzten Heizzonen,  deren 
Heizelemente in keramisches Trägermaterial eingebettet sind. Die Gesamtleistung 
beträgt 3,5 kW.  
 
Abbildung 10: Schnittansicht der Prozesskammer mit eingebautem Hochtemperatureinsatz. An der 
gekühlten Aufnahmeplatte ist die Rheniumkartusche mit integrierter Scherzelle und 
Antriebseinheit befestigt 
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Mit einer Länge von 518 mm und einem Durchmesser von 210 mm bietet er im Innern 
Platz für eine Experimentierkartusche mit 68 mm Außendurchmesser. Die Heizzonen 
bestehen aus mäanderförmigen, faserverstärkten Graphitwiderstandsheizern und 
erreichen bei einer Heizrate von 60 Kmin-1 eine maximale Prozesstemperatur von 
1650 °C. Dies ermöglicht erstmalig Diffusionsexperimente an hochschmelzenden AlNi- 
und GeNi-Legierungen. Durch den ringförmigen und rotationssymmetrischen Aufbau 
der Heizer werden Temperaturkoeffizienten entlang des Kartuschenradius vermieden. 
Die Heizzonen 1-3 können jeweils mit 1200W Heizleistung betrieben werden.  Die 
Länge der Widerstandheizer beträgt hier jeweils 65 mm. Heizzone 4 unterscheidet sich 
von den anderen Heizzonen in ihrer Heizleitung von 2400 W und der Heizerhöhe von 
85 mm. Die Wandstärke der Heizelemente beträgt jeweils 1 mm. Versetzte Nickelstäbe 
dienen als Stromzuleitungen zu den einzelnen Graphitheizern. Zur mechanischen 
Stabilisierung sind die Heizer in ein Bornitrid Stützsystem eingebettet, welches von 
einer Isolierschicht aus Graphitschaum umgeben ist. Das röhrenförmige Stützsystem 
begrenzt ebenfalls die inneren Abmessungen des Kartuschenraums bzw. 
Experimentierraums des Isothermalofens. 
 
Abbildung 11: Mäanderförmige Widerstandsheizer aus faserverstärktem Kohlenstoff 
 
Die Experimentkartusche,  in der die Scherzelle untergebracht ist, kann, getrennt vom 
Ofen, sowohl unter Vakuum als auch unter Edelgas (Ar oder He) betrieben werden. Bei 
Umgebungstemperatur kann sie bis zu einem Druck bis zu 9.10-5 mbar evakuiert 
werden. Bei Maximaltemperatur wird ein Vakuum von 4.10-4 mbar erreicht. Für 
Diffusionsexperimente im Labor ist der Rezipient auf einem schwingungsisolierten 
Tischsystem montiert um die Übertragung von externen Vibrationen auf die Proben zu 
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vermeiden. Zusätzlich kann die Prozesskammer durch einen Linear-Aktuator um 90° 
vertikal geschwenkt werden. Beim Aufheizen und Aufschmelzen der Diffusionsproben 
befindet sich der Isothermalofen in horizontaler Lage. Die Schmelzsäulen innerhalb der 
Scherzelle sind quer zur Erdbeschleunigung ausgerichtet. Bei langen Aufheiz-und 
Homogenisierungsphasen werden dadurch Segregationseffekte in der Schmelzsäule 
vermindert. Schwerere Legierungselemente können lediglich über den Radius der 
Kapillare und nicht an die Kapillarenden absinken und das Konzentrationsprofil 
verfälschen. Konvektive Strömungseffekte werden in horizontaler Ausrichtung fast 
vollständig vermieden. 
Bei Erreichen der gewünschten Diffusionstemperatur wird die Kammer um 90° 
geschwenkt und damit die aufgeschmolzenen Proben entlang der Erdanziehungskraft 
ausgerichtet. Die dadurch begünstigte stabile Dichteschichtung der Diffusionspaare 
unterdrückt  konvektionsgetriebene Auftriebskräfte in der Schmelze und führt zu einer 
erhöhten Genauigkeit der durchgeführten Messungen. In radiale Richtung sind die 
Heizer mit einer keramischen Dämmschicht wärmeisoliert. Temperaturverluste in axiale 
Richtung entlang der Kartusche sollen durch eine Kombination aus unterschiedlichen 
Isoliermaterialien vermieden werden. Neben Graphitschaum FO4545 der Firma Schunk 
in einem Bornitridgerüst kommen hier noch gepresste Graphitfaser-Formstücke zu 
Einsatz. Thermoelemente zur Bestimmung und Regelung  des axialen 
Temperaturprofils befinden sich außerhalb der Prozesskartusche unmittelbar in der 
Nähe der Heizelemente. 
Die Regelung der Heizzonen erfolgt über einen Steuerrechner, welcher die Heizraten 
und Sollwertabweichungen überwacht und anhand einer PID-Steuerung nachregelt [54]. 
Die Temperaturerfassung erfolgt an je zwei unterschiedlichen Stellen der einzelnen 
Heizerzuleitungen. Zusätzlich werden die Probentemperaturen an drei Positionen in der 
Scherzelle ausgelesen. Diese sind am Anfang, in der Mitte und am Ende der 
Scherzellenproben angebracht. Die Differenz dieser Werte ergibt somit den Gradienten 
über die gesamte Probenlänge. Zusätzlich zu den Heizer- und Proben-Temperaturen 
werden noch die Heizerströme sowie der Rezipientendruck, Gehäuse- und 
Kühlwassertemperaturen überwacht und aufgezeichnet. Verifikationsversuche ergaben 
einen axialen Temperaturgradienten entlang der Heizzonen von 1 K bei 1600 °C. Die 
Temperaturmessung erfolgt  mit Typ S Mantelthermoelementen. 
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Abbildung 12: Prozesskammer mit integriertem Isothermalofen (HT-Einsatz) [55] 
 
Die für den Isothermalofen verwendeten Regelungsparameter können nur das 
Temperaturprofil entlang der Heizer ansteuern und angleichen. Der Temperaturverlauf 
innerhalb der Diffusionszelle wird dabei nicht in Betracht gezogen. 
Durch ihre große Masse stellt sich beim Aufheizen der Scherzelle ein 
Temperaturgradient zwischen den Heizern und dem Innern der Zelle von bis zu 300 K 
einstellen. 
Wird ein stationärer Zustand erreicht, verringert sich der Gradient durch das Angleichen 
der Scherzellentemperatur an die Temperatur der Heizer. Der Wärmeabfluss entlang der 
BN-Antriebswelle verringert  die Differenz auf maximal 20 K entlang der gewünschten 
isothermalen Zone in der Scherzelle. Die Anordnung der Thermoelemente innerhalb der 
Scherzelle (Anfang, Mitte, Ende) erschwert durch ihre nicht zentrale Lage die 
Zuordnung zu einem jeweiligen Heizelement. Eine exakte Modellierung und Regelung 
der Temperaturen entlang der Schmelzsäule wird dadurch verhindert [54]. 
Der erste Ansatz zur Problembehandlung bestand in der Regelung der Heizer auf die in 
der Scherzelle befindlichen Thermoelemente. Die PID-Regelung der Ofensteuerung 
ermöglicht ein genaues Einstellen der Heizerströme und Heizertemperaturen, der 
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Regelalgorithmus ist unabhängig von den erfassenden Thermoelementen. Mehrere 
Lösungsversuche mit unterschiedlichen Ansprechzeiten der Regelautomatik ergaben 
jedoch ein Überschwingen der gemessenen Temperaturen innerhalb der 
Scherzellenkapillare von mehreren 100 K. 
Ursächlich hierfür sind die große Masse der Scherzelle sowie die Trägheit des gesamten 
Systems. Die Zeitintervalle einer Steuerfolge sind derart lang, dass trotz kleiner 
Stellamplituden kein stationärer Zustand erreicht werden kann. 
Ein weiterer Lösungsansatz bestand in der Kompensation der Wärmeverluste entlang 
der Scherzelle durch die Anhebung der Sollwerttemperaturen an den entsprechenden 
Heizzonen. Auch hier erschweren die nicht zu einzelnen Heizelementen zuordenbare 
Thermoelemente die direkte Ansteuerung. 
Eine Analyse der Stellströme der einzelnen Heizzonen im stationären Betrieb sowie das 
Wissen um den genauen Aufbau der Scherzellenkartusche legen ein Anheben der 
jeweiligen Endzonen nahe.  
Vorbereitend zu den einzelnen Diffusionsversuchsreihen mit der Graphitscherzelle 
wurden die individuellen Heizerstellwerte zum Einstellen der jeweiligen 
Diffusionstemperatur bestimmt. Mit den experimentell ermittelten Werten konnten die 
Experimenttemperaturen mit einer Genauigkeit über die Probenlänge von  maximal ± 
2 K (bei 1723 K) und ±0,6 K (bei 923 K) eingestellt werden.  Für die 
Diffusionstemperaturen 973 K (AlCu, AlCuAg), 1193 K (AgCu), 1233 K (GeNi), 
1673 K (NiAl) und 1723 K(AlNi) wurden die Stellwerte experimentell ermittelt und mit 
Referenzmessungen überprüft.   
 
TDiff SZ 1 SZ 2 SZ 3 Zone1Stellwert Zone2Stellwert Zone3Stellwert Zone4Stellwert 
973 976,87 977,23 976,03 1013 973 973 978 
1193 1196,7 1198,7 1198 1266 1243 1180 1192 
1233 1233 1235 1235 1306 1283 1220 1232 
1673 1681,6 1683,7 1682,4 1683 1663 1645 1718 
1723 1724,1 1726,4 1728,1 1723 1703 1685 1758 
Tabelle 1: Experimentell ermittelte Heizerstellwerte für unterschiedliche Diffusionstemperaturen 
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4.2 Aufbau und Funktion der Graphitscherzelle 
 
Die im Isothermalofen betriebene Scherzelle wurde im Rahmen einer Diplomarbeit [56] 
am Institut für Materialphysik im Weltraum für einen Betrieb in MSL angepasst. Sie 
wurde im Wesentlichen in ihren Dimensionen vergrößert und besteht nun aus 28 
Scherscheiben mit einer Höhe von 3 mm und einem Durchmesser von 30 mm. Dadurch 
ergibt sich eine um 30 mm verlängerte Kapillare. Durch die Vergrößerung des 
Scherscheibendurchmessers von 20 mm auf 30 mm können zwei zusätzliche Proben in 
die Zelle integriert werden. Die Scherscheiben verfügen über sechs gleichmäßig 
verteilte Bohrungen mit einem Durchmesser von 1,5 mm, die sich in einem Abstand 
von 8,5 mm der Scheibenmitte befinden. Somit können in der Scherzelle bis zu sechs 
Proben gleichzeitig prozessiert werden. Bei Bedarf können jedoch auch Scheiben mit 
anderen Kapillardurchmessern hergestellt werden, ohne die Funktion und die Stabilität 
der Zelle zu beeinträchtigen. Das bei der FOTON-Scherzelle verwendete Verhältnis der 
Scherscheibenhöhe zum Kapillardurchmesser ist bei der neu entwickelten Scherzelle 
beibehalten worden. Nach numerischen Simulationen am NASA Lewis Research Center 
[28] erweist sich das Verhältnis ℎ/∅ = 2  als geeignet zur Minimierung von 
Scherkonvektion innerhalb der Kapillare.  
Generell sollte bei Kapillarmessungen der Probendurchmesser ∅ möglichst gering 
gewählt werden um das Auftreten von Konvektion zu unterdrücken. Garandet et al. [28] 
erwarten, dass der gemessene Fehler des Diffussionskoeffizienten der durch Konvektion 
auftritt mit ∅6 ansteigt. Für Kapillardurchmesser von 0,5-1,5 mm konnte dieser Effekt 
jedoch nicht experimentell bestätigt werden [57].  Beim langsamen Aufschmelzen von 
Legierungen innerhalb der Scherzelle besteht die Möglichkeit der Bildung von 
teilflüssigem Probenmaterial innerhalb der Kapillare. Dadurch kann es zu einem 
Absinken von dichteren Legierungselementen und eine Verfälschung des 
Konzentrationsprofils auftreten. Neben dem waagerechten Aufschmelzen der Proben 
sorgt ein möglichst geringer Kapillardurchmesser dafür, dass sich die 
Konzentrationsänderung lediglich entlang der Probenbreite ausbreitet. Bei Messungen 
zur Konzentrationsabhängigkeit des Interdiffusionskoeffizienten von aluminiumreichen  
AlNi-Legierungen bei konstanter Temperatur [48] stimmen die gemessenen 
Diffusionskoeffizienten bei der Nutzung unterschiedlicher Kapillardurchmesser im 
Rahmen des Fehlers überein. 
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Abbildung 13: Scherzellenmessungen zur Konzentrationsabhängigkeit des Interdiffusionskoeffizienten von 
AlNi-Legierungen [48] 
 
Durch Betrachtung der oben erwähnten Effekte wurde der Probendurchmesser von 
∅1,5 mm zur Durchführung der Experimente genutzt. Messungen mit unterschiedlichen 
Konzentrationsgradienten zeigen eine Übereinstimmung der Ergebnisse im Bereich des 
Fehlers. 
Als Material wurde Graphit gewählt, da es sich gegenüber den meisten Schmelzen 
chemisch inert verhält. Es kann maschinell spanend bearbeitet werden und behält seine 
tribologischen Eigenschaften auch bei hohen Temperaturen. Die Scherscheiben und die 
Probenreservoirs werden auf einer Mittelachse aufgefädelt und in ein geschlitztes 
Graphitrohr integriert, welches im Experiment die Scherbewegungen sicherstellt. Im 
Innern der Scherzelle befinden sich drei Typ-S Thermoelemente, welche sich am 
Anfang, in der Mitte und am Ende des Diffusionspaares befinden. Zylindrische 
Graphitstifte greifen durch Bohrungen im Graphitrohr in Aussparungen an den Rändern 
jeder zweiten Scherscheibe ein. Wird das Graphitrohr durch eine Bornitrid-
Antriebswelle um seine Mittelachse gedreht, so wird nun jede zweite Scheibe auf der 
Graphitmittelwelle mitbewegt, wobei die restlichen Scheiben sowie die 
Probenreservoirs an ihrer ursprünglichen Stelle verbleiben. Zu Beginn eines typischen 
Experiments befinden sich alle Scherscheiben, bis auf eine, in ihrer Endposition des 
ersten Scherzyklus. Somit sind ebenfalls alle, bis auf eine, Scheibenkapillaren linear 
aufgereiht. Die mittlere Scheibe des Scherscheibenstapels ist um 30° gegen den 
Uhrzeigersinn verdreht und verhindert somit, dass sich die beiden Hälften des 
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Diffusionspaares berühren. Sobald die Proben vollständig aufgeschmolzen und bei der 
gewünschten Prozesstemperatur homogenisiert sind, wird durch Drehung des 
Graphitrohres im Uhrzeigersinn die mittlere Scherscheibe linear zu den anderen 
ausgerichtet und so das Diffusionspaar verbunden. Hierdurch ermöglicht die 
Scherzellentechnik ein genaues Einstellen des Diffusionsbeginns. 
 
 
Abbildung 14: Neuentwickelte Graphitscherzelle für Hochtemperaturdiffusionsmessungen [55] 
 
 
Die Gesamtlänge der Kapillaren beträgt mit den Reservoirs an den Enden 90 mm. 
Durch Graphitfilz vorgespannte Kolben pressen auf das Probenmaterial in den 
Reservoirs. Dies gleicht den Volumensprung beim Schmelzen der Proben in den 
Kapillaren aus und minimiert freie Oberflächen, die Marangoni-Konvektion 
verursachen und das gemessene Diffusionsprofil verzerren könnten [53]. 
Die gesamte Scherzelle wird  in einer 510 mm langen Experimentkartusche betrieben. 
Sie besteht aus dem Kartuschenkopf, der in Edelstahl ausgeführt ist und dem Rhenium-
Kartuschenrohr. Rhenium als Kartuschenmaterial wurde wegen seines hohen 
Schmelzpunktes (3459 K) und des kleinen Wärmausdehnungskoeffizienten gewählt. 
Seine chemische Beständigjkeit, die Schweißbarkeit und die hohe Wärmeleitfähigkeit 
(48 W·(m·K)-1) sind weitere ausschlaggebende Faktoren. Über den Kartuschenkopf wird 
die Experimentkartusche im Innern des Hochtemperatureinsatzes an der Intermediate 
Support Plate (ISP) befestigt. Die ISP dient als Aufnahme und besteht aus vernickeltem 
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Kupfer. In ihr befindet sich ebenfalls ein Kühlkreislauf. Im Kartuschenkopf befindet 
sich die Antriebseinheit der Scherzelle sowie die Anschlüsse der drei Typ-S 
Thermoelemente, welche die Temperatur im Innern der Scherzelle messen.  
Das ursprünglich  von EADS Astrium entwickelte und ausgelieferte Design zur 
Integration der Thermoelemente sowie die Auslegung des Scherzellenantriebes 
erwiesen sich hierbei als nicht anwendbar und fehleranfällig. Die zwischen 400- und 
490 mm langen Mantelthermoelemente wurden einzeln durch die Antriebseinheit 
hindurch bis zur Scherzelle geschoben. Die Mittelachse der Zelle war mit passgenauen 
Nuten an der Außenseite versehen, in welche die Thermoelemente geschoben werden 
sollten. Sie waren somit in direktem Kontakt zum Graphit.   
Das Einbauen der Thermoelemente erwies sich als Problem. Das Einfädeln der 
Mantelthermoelemente bewirkte häufig ein Knicken des Aussenmantels, wodurch die 
Messleitungen beschädigt werden. Das Graphit wirkt sich korrosiv auf den Mantel der 
Thermoelemente aus wodurch die Gefahr eines Versagens während des Experimentes 
besteht. 
Die Lösung für das oben genannte Problem bestand in einem im Rahmen dieser Arbeit 
durchgeführten Umbau der Mittelachse der Scherzelle zu einer Hohlwelle. Dies bietet 
die Möglichkeit, alle drei Thermoelemente gleichzeitig in Position zu bringen. Zum 
Schutz des Platin-Rhenium-Mantels befinden sich die Thermoelemente innerhalb eines 
Tantal-Rohrs, das zudem den Einbau und das Einführen in die Scherzelle erleichtert. 
Die Thermoelemente sind über das Tantal leitend mit dem Graphit verbunden. Dies 
erlaubt eine genaue Temperaturmessung und verlängert, durch die Vermeidung des 
direkten Kontaktes mit dem Graphit, die Lebensdauer der Thermoelemente erheblich. 
In der DIN EN 60584-2 sind die maximalen Abweichungen von Thermoelementen Typ-
S festgelegt. Sie besitzen bei einer Temperatur von 1000 °C eine maximale Abweichung 
von 2,5 K, welche jedoch abhängig von der Betriebszeit mit einer Drift verbunden sein 
kann [58]. Der einsetzende Alterungsprozess kann durch ein Absinken der gemessenen 
Temperatur beobachtet werden. Durch die Diffusion von Rhodium-Atomen in die 
Platin-Drähte sinkt der thermoelektrische Effekt wodurch der Unterschied in der 
Zusammensetzung abnimmt [59]. 
Thermoelemente sind für den Betrieb im Vakuum nur begrenzt geeignet. Als 
Maximaltemperatur werden 1600 °C angegeben [60]. Die hohen Prozessbedingungen 
innerhalb der Anlage können den Alterungsprozess der verwendeten Thermoelemente 
wesentlich beschleunigen. 
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Ein bei Inbetriebnahme der Anlage eingebautes Wegmesssystem mit Schrittmotor und 
SPS-Schaltung zum Antrieb der Scherzelle erwies sich nach mehreren Versuchen als 
nicht geeignet. Die Bauteile waren der thermischen Belastung im Kartuschenkopf nicht 
gewachsen, wodurch es zu Funktionsstörungen der Antriebsmotoren und Ausfall der 
Wegmesselektronik kam. 
Die bei der Auslegung der Anlage durchgeführte thermische Berechnung der Anlage 
ermittelte eine Temperaturbelastung von 62 °C am Motorgehäuse bei einer 
Experimenttemperatur von 1600 °C. Durch den Einbau eines Typ-K Thermoelementes 
konnte jedoch eine Temperatur von 94 °C ermittelt werden. 
Um einen Betrieb des Isothermalofens und reproduzierbare Scherzellenmessungen zu 
gewährleisten wurde im Rahmen dieser Arbeit eine Lösung für einen zuverlässigen 
Antrieb der Scherzelle entwickelt. 
Miniatur-Hochleistungsmotoren der Firma Faulhaber sind bereits bei Diffusionsöfen auf 
den FOTON Missionen eingesetzt worden und gewährleisten nach dem Umbau einen 
ausfallsicheren Betrieb der Scherzelle.  
Die Antriebseinheit der Scherzelle besteht aus einem  Gleichstrommotor der Firma 
Faulhaber. Das Model M290 wird mit 12 Volt Gleichspannung betrieben und misst  bei 
einer Länge von 27 mm, 17 mm  im Durchmesser. Angeschlossen ist der Motor an ein 5 
stufiges Planetengetriebe mit einer Übersetzung von 1526:1. Die Krafteinleitung wird 
über ein Schneckengetriebe auf die Bornitrid-Antriebswelle übertragen. Das 
Planetengetriebe wird hierbei an die schraubenförmige Schneckenwelle angeschlossen. 
Bei der Entwicklung der Antriebslösung wurden Belastungstests zum Ermitteln der 
benötigten Antriebsleistung der Scherbewegung durchgeführt. Ein Drehmoment von 
2,5 Nm zum Auseinanderscheren der Scherzelle wurde hierbei gemessen. Das 
Verscheren der mittleren Scheibe benötigt nur 0,9 Nm.  
Die Krafteinleitung des Antriebsmotors erfolgt über zwei Halbschalen, welche in die 
Bornitrid-Antriebswelle eingreifen. An ihnen befinden sich jeweils eine 30°- 
Ausklinkung, welche den Verfahrweg der Antriebswelle eingrenzen. Beim Anfahren 
der Endlagen der Rotationsaussparungen in der Scherzelle steigt durch den 
mechanischen Widerstand der Stromverbrauch des Antriebsmotors. Um 
Beschädigungen der Scherzelle sowie der Antriebswelle zu vermeiden, ist die 
Stromzuführung des Antriebsmotors mit einer Strombegrenzung ausgerüstet, welche 
den Motor bei einer eingestellten Stromhöhe abschaltet. Zusätzliche Sicherheit wird 
durch einen mechanischen Endanschlag in der Antriebseinheit realisiert. Die 
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Thermoelemente Typ-S werden durch die Antriebseinheit und die Antriebswelle in das 
Zentralrohr der Scherzelle geschoben.  
 
Abbildung 15: Thermale Auslegung des Isothermalofens mit Angabe induzierter und abgestrahlter 
Leistungen und Sichbarkeit des isothermalen Bereiches (Quelle: EADS Astrium) 
 
Das Verscheren startet beim Einschalten der Motorstromversorgung. Durch das Messen 
der benötigten Dauer der Scherzellenbewegung und das Überwachen der 
Motorstromaufnahme, kann die Bewegung des Scherzellenantriebs und der 
Scherscheiben überprüft werden. Das Auseinanderscheren der Scherscheiben umfasst 
ein Verdrehen von 60° und dauert 52 Sekunden. Die Scherscheiben bewegen sich somit 
mit 1,1°/sec gegeneinander. Griesche et al. [39] beobachteten Scherkonvektion anhand 
von eingefärbtem Wasser innerhalb einer Plexiglas™-Scherzelle während 
Parabelflügen. Wie stark die Ausprägung der Scherkonvektion ist, hängt von der 
jeweiligen Viskosität der Probenzusammensetzung ab. Al-reiche AlCu-Legierungen 
verfügen bei der in dieser Arbeit untersuchten mittleren Konzentration AlCu12,5 von 
etwa 1,6 mPas. Bei Al-reichen AlNi-Legierungen sowie dem hier untersuchten System 
AlNi75 beträgt die Viskosität bei der Diffusionstemperatur von 1723 °K  etwa 3,7 bzw. 
3,1 mPas [61]. Die Geschwindigkeit und die Laufruhe des Scherprozesses haben 
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wesentlichen Einfluss auf die, in der Schmelzsäule erzeugte, Scherkonvektion. Die 
Röntgenradiographie ermöglicht die Beobachtung der Bildung von Konvektionswellen 
an der Scherfläche. In Bodenexperimenten wurde keine Scherkonvektion beobachtet. 
Bei Versuchen in Schwerelosigkeit zeigt sich, dass Scherkonvektion innerhalb von 
wenigen Sekunden zu Stillstand kommt [48] und sich die Beobachtung mit numerischen 
Berechnungen der Eindringtiefe der der Konvektionswelle entlang der Kapillarlänge 
deckt. Hierbei ist die Eindringtiefe jeweils kleiner als der Durchmesser der Kapillare.  
Messungen zur gerichteten Erstarrung von AlCu-Legierungen von Trivedi et al. [62] 
belegen rein diffusives Kristallwachstum in Al-reichen AlCu-Legierungen lediglich für 
Kapillardurchmesser unter 1mm. Die Messungen waren mit einem 
Temperaturgradienten von 5-11 K/mm-1 beaufschlagt. Kargl et al. [53] beobachteten in 
AlCu-Schmelzen einen um etwa 50% erhöhten Diffusionskoeffizienten bei einem 
Temperarturgradienten von 0,4 K/mm-1. Die in der Hochtemperaturscherzelle 
auftretenden Temperaturgradienten sind mit 0,022 K/mm-1 jedoch wesentlich geringer.  
 
Zur Vermeidung korrosiver Reaktionen zwischen der Graphitscherzelle und dem 
Rhenium Kartuschenrohr sorgen Abstandshalter aus Bornitrid dafür, dass die 
Graphitscherzelle nicht mit dem Metall der Kartusche in Kontakt kommt.  Die 
Verbindung der Scherzelle zum Motor erfolgt durch eine Bornitrid-Antriebswelle,  die 
am Schneckengetriebe  befestigt wird. Das drehbare Innenrohr der Scherzelle verfügt 
über Aussparungen, in welche die Antriebswelle eingreift. Um ein Überhitzen während 
der Experimente zu verhindern, befindet sich die Antriebseinheit am äußersten Ende der 
Kartusche. Isolierender Graphitschaum verhindert den Wärmefluss der Heizzonen 
entlang der Bornitrid-Welle. Zur Vermeidung korrosiver Reaktionen ist ebenfalls der 
Graphitschaum durch eine geschlitzte Bornitrid-Röhre von der Rhenium-Kartusche 
getrennt. Für den Ofen wurden von Astrium GmbH drei Kartuschen entwickelt. Die 
Kartuschen FM-01 und FM-02 (Flight Model) ermöglichen 
Hochtemperaturexperimente bis 1650 °C. Die Kartusche EM-01(Engineering Model) 
besteht aus Edelstahl, dient zu Demonstrationszwecken und wird bei Änderungen an der 
Kartusche zu Anpassungsarbeiten angewendet. Die  Kartusche FM-01 entspricht den 
MSL Anforderungen und kann vakuumdicht verschlossen werden. Die  Leckrate beträgt 
< 10-8 mbar.ls-1. Sie verfügt über eine Signal- sowie eine Thermoelemente Durchführung 
und kann sowohl unter Vakuum als auch unter Edelgas betrieben werden. Die 
Kartusche FM-02 besitzt identische Abmessungen und erfüllt die gleichen 
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Anforderungen, wurde jedoch mit einem offenen Zugang zur Antriebseinheit gebaut. 
Dadurch ist sie leichter zu handhaben und zu bestücken und somit für 
Bodenexperimente besser geeignet. Durch die offene Bauweise können Änderungen an 
der Scherzelle und am Antrieb leichter umgesetzt werden. Das Ingenieurmodell (EM-
01) verfügt über eine geschlitzte Edelstahlkartusche zur Veranschaulichung der 
Scherzellenfunktion und zur Überprüfung von Änderungen. 
 
Abbildung 16: Von Astrium GmbH entwickelte Hochtemperatur Ofen-Kartuschen. Von links nach rechts: 
FM-01 MSL-kompatible Flugkartusche; FM-02 für Bodenexperimente; EM-01 
Ingenieurmodell [52] 
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Abbildung 17: Kartuschenaufbau mit Scherzelle und Antriebseinheit 
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4.3 Ofencharakterisierung 
 
 Maßgeblich für den Erfolg von Diffusionsexperimenten sind eine homogene 
Temperaturverteilung entlang der Probe, eine vollständige Füllung der Kapillaren mit 
Probenmaterial, eine daraus resultierende stabile Dichteschichtung der geschmolzenen 
Diffusionspaare sowie eine reine Prozessatmosphäre. Zum Kalibrieren der drei Typ-S 
Thermoelemente innerhalb der Scherzelle wurde eine Heizer-Charakterisierung des 
Isothermalofens bis  1873K durchgeführt. Dabei wurden die Regelparameter des 
Steuerprogrammes sowie der Gradient entlang der Heizerstruktur ermittelt. Zusätzlich 
wurde der Schermechanismus der Graphitscherzelle mit eingebautem Al-
Probenmaterial bei unterschiedlichen Temperaturen auf seine Zuverlässigkeit hin 
überprüft. Durch die integrierte Scherzelle konnte die Auswirkung der Änderung 
einzelner Heizertemperaturen im (nicht geregelten) manuellen Betrieb auf den 
Temperaturverlauf innerhalb der Zelle visualisiert werden. Über den gesamten 
Temperaturbereich war der Temperaturunterschied entlang der 4 Heizzonen kleiner 2 K. 
Dies entspricht einem Temperaturgradienten von 0,022 K/mm. Trotzdem entsprach der 
innerhalb der Scherzelle gemessene Temperaturgradient entlang der Probenkapillare 
<20 K. Für Diffusionsexperimente ist jedoch eine homogene Probentemperatur 
unbedingt erforderlich, um eine Verfälschung der Messergebnisse durch konvektive 
Strömungen zu vermeiden. Durch individuelles Anpassen der einzelnen Heizzonen 
konnte jedoch eine homogene axiale Probentemperatur mit einem 
Temperaturgradienten <2 K bei unterschiedlichen Versuchstemperaturen eingestellt 
werden[Abbildung 18]. 
Der Hochtemperaturofeneinsatz ist durch einen keramischen Schaum zum MSL-
kompatiblen Vakuumrezipienten hin isoliert. Durch seine Struktur ist der Schaum 
anfällig für die Einlagerung von Feuchtigkeit aus der Umgebungsluft. 
Durch die anfänglichen Heizzyklen der Ofencharakterisierung wurde gleichzeitig die 
keramische Schaumisolierung des Ofeneinsatzes ausgeheizt. Obwohl die 
Prozesskammer ständig unter Vakuum oder Edelgasatmosphäre gelagert wird, ist die 
kurze Zeit, die zum Einbau einer bestückten Kartusche benötigt wird, ausreichend, um 
Feuchtigkeit in die poröse Struktur der Isolierung eindringen zu lassen. Dadurch zeigen 
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sich bei den Experimentabläufen, zu Beginn der Heizphase, typische Druckspitzen 
durch das Ausgasen von Feuchtigkeit und Kohlenwasserstoffen. 
 
Abbildung 18: Heizer Charakterisierung und Überprüfung der Scherfunktion bis 1500 °C 
   
  
5 Analyseverfahren 
Zur Analyse der, im Rahmen dieser Arbeit, durchgeführten Scherzellenmessungen 
wurden die Methoden der Atomabsorptionsspektrometrie, der Massenspektrometrie mit 
induktiv gekoppeltem Plasmastrahl und der Computerröntgentomographie zur 
Untersuchung der Konzentrationsverhältnisse innerhalb der Proben eingesetzt. 
Die ex-situ Verfahren beschränken sich auf die Konzentrationsbestimmung der 
Ausgangsmaterialien innerhalb kleiner Probenteile zur Ermittlung der quantitativen 
Verteilung von Konzentrationen entlang der Probe. Das Zerlegen der Probe in einzelne 
Segmente  entfällt bei der Scherzellenmethode. Hier wird die Probe am Ende des 
Experimentes in 28 Probensegmente zerteilt. 
Rasterelektronenmikroskopie in Verbindung mit energiedispersiver 
Röntgenspektroskopie wurde bei der Entwicklung der Bornitrid-Scherzelle und der 
Untersuchung unterschiedlicher Tiegelmaterialien eingesetzt. 
Die folgenden Abschnitte gehen kurz auf die hier verwendeten Analysemethoden und 
deren Funktionsprinzip ein. Die Vor- und Nachteile  der einzelnen Verfahren bei der 
Untersuchung von Scherzellenproben werden im Folgenden erläutert.  
5.1 Massenspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasmastrahl 
(ICPMS) 
 
ICPMS (Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry) bezeichnet die 
Massenspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasmastrahl und dient bei den im 
Isothermalofen prozessierten Proben als Analysemethode zur 
Konzentrationsbestimmung. ICPMS ist unabhängig vom zu untersuchenden 
Probensystem. 
Das durch eine Hochfrequenzspule erzeugte Plasma dient zur Ionisierung der zu 
untersuchenden Metallproben. Einzelne Elemente in den Proben können durch diese 
Methode nachgewiesen und bestimmt werden. Metallproben müssen jedoch vor der 
Messung in Säure gelöst werden, da sich diese Analysemethode nur zur Untersuchung 
von Flüssigkeiten eignet. Die so entstandene Lösung wird zerstäubt und kann über ein 
Trägergas dem Plasma zugeführt werden. Das 4000 - 8000 K heiße Plasma atomisiert 
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und ionisiert die Moleküle, wodurch lediglich noch Atomionen und freie Elektronen 
vorliegen, welche über Lochblenden aus dem Plasma dem Massenspektrometer 
zugeführt werden. Quadrupol-Massenspektrometer verfügen über vier frei ansteuerbare 
Elektroden, die es durch individuelle Ansteuerung ermöglichen, Elemente mit einem 
festen Verhältnis von Ladung zu Masse auf den Detektor treffen zu lassen. Quantitative 
Bestimmungen von Konzentrationsverhältnissen werden durch die Kalibrierung mit 
einer normierten Standardlösung möglich. 
Massenspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasmastrahl ermöglicht durch die 
Messung der Masse einzelner Ionen und die Trennung von der Ladung ebenfalls die 
Bestimmung von Isotopen. Dadurch eignet sie sich als einzige ex-situ 
Untersuchungsmethode zur Bestimmung von Isotopenkonzentrationen bei 
Selbstdiffusionsexperimenten [63].  
ICPMS bestimmt Konzentrationsgehalte in Flüssigkeiten im Nanogrammbereich. Die 
Einwaage von Probenstücken im Milligrammbereich verlangt eine extrem hohe 
Verdünnung der gelösten Metallstücke. Der bei steigendem Verdünnungsfaktor 
auftretende Verdünnungsfehler erschwert den Rückschluss auf die Gesamtmasse und 
damit auf die Gesamtkonzentration der Probenstücke [64]. 
Die Untersuchung von Konzentrationsprofilen mit der ICPMS-Methode wurde im 
Rahmen dieser Arbeit aufgrund der schwierigen  Probenpräparation lediglich auf die 
Systeme AlCu10 vs. AlCu15 64Cu angewendet. Bei der Experimentreihe sind stabile 
Tracerisotope zur Bestimmung der Selbstdiffusionskoeffizienten eingebracht worden. 
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5.2 Atomabsorptionsspektrometrie 
 
Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) bezeichnet ein analytisches Verfahren zur 
quantitativen Bestimmung von Elementen in gelösten Proben. Durch thermische oder 
optische Anregung emittieren freie Atome optische Strahlung in bestimmten 
Wellenlängenbereichen. 
Die Messungen basieren auf der Bestimmung der charakteristischen Absorptionslinien 
der gemessenen Elemente [65]. Dabei wird das aus Linien bestehende Spektrum der, bei 
sehr hohen Anregungen aus ihren Bindungen freigesetzten, Atome genutzt. In einer 
Probenkammer werden die zu untersuchenden Lösungen verdampft und dabei von einer 
Lampe mit charakteristischem Licht durchstrahlt. Durch die Art der thermischen 
Zersetzung werden die verschiedenen AAS-Verfahren unterschieden. Es wird zwischen 
Graphitofen-AAS, der Kaltdampf-Technik und der Flammen-AAS unterschieden [66].  
Bei den Untersuchungen der in der Scherzelle prozessierten Proben wurde letztere 
Methode genutzt. Hier wird zur Atomisierung der Probe eine Acetylen-Luft-Flamme 
genutzt. Das charakteristische Licht liefert ein Linienstrahler mit einer 
Hohlkathodenlampe, deren Kathode aus dem zu untersuchenden Material besteht, 
welche dadurch das charakteristische Spektrum des zu untersuchenden Materials 
ausstrahlt. Die Anode besteht zumeist aus einem hochschmelzenden Nickel- bzw. 
Wolframdraht. Über einen Zerstäuber wird die gelöste Probe in feine Tröpfchen 
zerstäubt, wodurch sie am effektivsten atomisiert werden kann. Das durch die 
Strahlungsquelle emittierte Lichtspektrum wird nun von den angeregten Atomen des 
gleichen Elementes absorbiert. Der Detektor misst die Restintensität des Lichtstrahles. 
Durch einen Vergleich mit der Intensität ohne Probe kann auf den Anteil von 
spezifischen Atomen in der Probe rückgeschlossen werden. Dem Detektor ist ein 
Monochromator vorgeschaltet, welcher aus der Menge an einfallender 
elektromagnetischer Strahlung das gewünschte Spektrum der Wellenlänge herausfiltert 
und isoliert. 
Das Messverfahren mit AAS ist ein relatives und stark selektives Verfahren, bei dem 
speziell nach einem Element gesucht wird. Da die zu untersuchenden Proben in Säuren 
aufgelöst und atomisiert werden, zählt es zu den zerstörenden Messmethoden. AAS ist 
zur Analyse zahlreicher Metalle geeignet. 
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Im Gegensatz zu der ICPMS-Methode werden bei der Atomabsorptionsspektrometrie 
Spuren im Milligrammbereich analysiert. Durch das kleinere Verdünnungsverhältnis ist 
der anzunehmende Messfehler wesentlich geringer. 
Mit Ausnahme der Proben zur Messung der Selbstdiffusion wurden alle 
Scherzellenproben mit der Atomabsorptionsspektrometrie-Methode untersucht. 
 
 
Abbildung 19: Schematische Darstellung der Atomabsorptionsspektrometrie 
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5.3 Computerröntgentomographie 
 
Die Computerröntgentomographie zählt zu den zerstörungsfreien Analysemethoden und 
basiert auf der Absorption von Röntgenstrahlung in den zu untersuchenden 
Metallproben. Die unterschiedlichen Absorptionseigenschaften der einzelnen 
Legierungskomponenten ermöglichen ein konzentrationsabhängiges Grauwertprofil der 
prozessierten Proben. Das Verfahren eignet sich nur zur Untersuchung von binären 
Proben mit einem ausreichenden Röntgenkontrast. Der Kontrast der einzelnen 
Probenbestandteile entsteht durch verschiedene Schwächung der Röntgenstrahlen beim 
Durchdringen der Probe. Das Wissen um den Röntgenkontrast der einzelnen 
Komponenten eines Diffusionspaares ermöglicht nach dem Experiment eine Aussage 
über die quantitative Verteilung der Legierungselemente. Bei der Röntgentomographie 
durchdringt die Röntgenstrahlung die Probe und ermöglicht dadurch eine Abbildung des 
Probeninnern. Die Transmission der Strahlung ist dabei neben den 
Transmissionseigenschaften der Legierungselemente zusätzlich von der 
Strahlungsintensität und der durchstrahlten Weglänge (Probendicke) abhängig. Durch 
die Computertomographie können auch Lunker und Fehlstellen im Probeninnern 
sichtbar gemacht werden. Zudem kann eine Aussage über Sedimentation von dichteren 
Legierungsbestandteilen getroffen werden. Graphitbauteile oder dünne Al2O3-
Kapillaren, die der Aufbewahrung und Anordnung der Proben dienen, erscheinen bei 
diesem Verfahren nahezu durchsichtig für Röntgenstrahlung. Über einen Detektor mit 
hoher Ortsauflösung entsteht so ein zweidimensionales Abbild der durchstrahlten Probe. 
Das Abbild besteht aus einer integrierten Intensitätsverteilung entlang des 
Durchstrahlungspfades. Die Betrachtung und Aufnahme der Proben aus 
unterschiedlichen Winkeln ermöglicht eine räumliche Zuordnung. Bei der 
Computertomographie (CT) werden die Proben aus einem Winkel von 360° 
aufgezeichnet, wodurch dreidimensionale Bildinformationen aufgezeichnet werden. Ein 
Rekonstruktionsprogramm fasst die gewonnenen, räumlichen Intensitätsverteilungen zu 
einem dreidimensionalen Volumenmodell zusammen. Das Volumenmodell dient als 
Ausgangspunkt zur Errechnung des Diffusionskoeffizienten aus den  ermittelten 
Grauwerten. 
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Abbildung 20: Phoenix|x-ray Nanotom Röntgentomographieanlage von General Electric 
 
Anhand des Volumenmodells kann der Konzentrationsverlauf entlang der Probe als 
Grauwertprofil dargestellt werden. Die Darstellung mittels Röntgentomographie 
ermöglicht eine zerstörungsfreie Ermittlung der Konzentrationsverteilung innerhalb der 
Scherzellenprobe. Dadurch kann im Vorfeld zur chemischen Analyse eine Aussage zum 
Verlauf des jeweiligen Experimentes getroffen werden.  
Zur Überprüfung der AAS und ICPMS Messungen wurden zu den in dieser Arbeit 
untersuchten Konzentrationen jeweils mindesten eine Probe vorab mit  
Röntgentomographie untersucht und die Ergebnisse mit denen der chemischen 
Untersuchung verglichen.  
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5.4 Rasterelektronenmikroskopie, Energiedispersive 
Röntgenspektroskopie 
 
Die Rasterelektronenmikroskopie (REM) findet in zahlreichen Gebieten der 
naturwissenschaftlichen und medizinischen Forschung Anwendung. Sie bedient sich der 
Wechselwirkung von energiereichen Elektronen mit den Molekülen des zu 
untersuchenden Festkörpers zur Abbildung von Oberflächenstrukturen [67]. Bei der  
elektronenoptischen Untersuchungsmethode  wird ein gebündelter Elektronenstrahl 
rasterförmig über die Oberfläche geführt. 
Die durch Wechselwirkungen mit den Elektronen des Untersuchungsobjektes 
entstehenden Sekundärelektronen, Rückstreuelektronen und Röntgenstrahlen werden 
durch unterschiedliche Detektoren erfasst und zur vergrößernden Abbildung der Probe 
über das Bildgebungssystem genutzt. Kennzeichnend für die 
Rasterelektronenmikroskopie ist die besondere Schärfentiefe bei der Abbildung von 
Oberflächentopographien im Nanometerbereich. 
 
Die bei der Wechselwirkung mit den Elektronen der Probenoberfläche erzeugte 
Röntgenstrahlung kann zusätzlich zur Detektion von Oberflächenkonzentrationen 
genutzt werden (EDX). Der energiereiche Elektronenstrahl des REM schlägt dabei 
Leerstellen in die unteren Schalen der Atomhülle, die durch Elektronen aus einer 
energetisch höherwertigen Schale aufgefüllt werden. Die Energie der aus diesem 
Prozess freigesetzten Röntgenquanten ist elementspezifisch und entspricht dem Wert 
der Differenz der beim Emittieren des Röntgenquants beteiligten Energiewerte [68]. 
Durch die Untersuchung und Analyse von Probenoberflächen mit der 
energiedispersiven Röntgenradiographie ist eine Abbildung der 
Oberflächenkonzentrationen möglich. Die Untersuchung mit EDX beinhaltet jedoch 
eine aufwändige Vorbereitung der zu untersuchenden Fläche. 
Energiedispersive Röntgenradiographie fand im Rahmen dieser Arbeit Anwendung bei 
der Untersuchung von Grenzflächenreaktionen zwischen verschiedenen 
Tiegelmaterialien und hochschmelzenden AlNi-Legierungen. 
 
  
  
  
6 Probenherstellung und Charakterisierung 
Die in dieser Arbeit prozessierten Proben durchlaufen zahlreiche Bearbeitungsschritte, 
bevor sie in die Kapillaren der Scherzelle eingebaut werden. Die Kapillarproben sind 
zylindrische Proben mit einem Durchmesser von 1,5 mm und verschiedenen Längen. 
Bei den Diffusionsexperimenten sind an den Kapillarenden ebenfalls 
Ausgleichsbehältnisse vorhanden, die eine vollständige Füllung der Kapillaren 
gewährleisten. Die in die Reservoirs eingebrachten zylinderförmigen Probenstücke 
besitzen eine Länge von 3 mm bei einem Durchesser von 5 mm. Die Gesamtlänge der 
Kapillaren errechnet sich aus der Anzahl der Scherscheiben und der Länge der 
Ausgleichsgefäße. Die folgenden Abschnitte beschreiben die einzelnen 
Herstellungsprozesse der untersuchten Probensysteme. 
 
Die in dieser Arbeit gemessenen Probensysteme sind ohne Ausnahme aus den 
Reinmetallen durch Legierung selbst hergestellt. Dadurch lassen sich Verunreinigungen 
in den Diffusionsproben vermeiden. Grundlage der AlCu- und AlNi-Legierungen bilden 
Nickel- und Kupfer-Stangenabschnitte der Reinheit 99,999 %. Das Aluminium der 
Reinheit 99,99 % steht als Granulat zur Verfügung. Das Nickel und Aluminium wurden 
von der Firma Alfa Aesar, das Kupfer über die Firma Chempur bezogen. Beide Firmen 
liefern Feinchemikalien und Forschungsbedarf. Zum Legieren von abgewogenen 
Proben stehen am Institut für Materialphysik im Weltraum unterschiedliche Anlagen 
zur Verfügung. Die Herstellung der Proben erfolgte in einer Kaltschmelztiegelanlage 
sowie in einem Lichtbogenofen mit angeschlossener Sauggussvorrichtung. Die 
Scherzellenproben für die Interdiffusionsexperimente um AlCu12,5 wurden im 
Kaltschmelztiegel zusammenlegiert. 
Nach der Umrechnung der Probenlegierungen von Atom- in Gewichtsprozent wurden 
die Proben in Mengen von 3g (Lichtbogenofen) bzw. 15g (Kaltschmelztiegel) mit einer 
Genauigkeit von ±0,25 mg abgewogen. Als Hilfsmittel diente hierzu eine 
Präzisionswaage der Firma Mettler-Toledo. 
 
In der Kaltschmelztiegelanlage können Proben induktiv aufgeschmolzen und legiert 
werden. Durch das induktive Heizprinzip ist diese Anlage nur für metallisch leitfähige 
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Proben geeignet, in ihr können jedoch verhältnismäßig große Proben mit einem 
Gewicht von mehreren Gramm prozessiert werden. Zudem bietet die Anlage durch 
einen Umbau die Möglichkeit, die Schmelze in einen Tiegel zu gießen. Die Herstellung 
von zylinderförmigen Proben mit einer Länge von mehreren Zentimetern und einem 
Durchmesser von 8 – 12 mm ist dadurch realisierbar. Beim Legieren befindet sich das 
Probenmaterial in einem wassergekühlten Kupfertiegel, der von einer Glashaube 
umgeben ist [Abbildung 21]. Über Unterdruckpumpen kann der Innenraum der 
Glashaube bis zu einem Druck von 1.10-6 mbar evakuiert werden. Anschließend besteht 
die Möglichkeit, diesen Raum mit Argon Schutzgas der Reinheit 6N zu befüllen. Eine 
an einen Hochfrequenzgenerator angeschlossene, Spule erzeugt im Innern des 
Kupfertiegels ein elektromagnetisches Wechselfeld. Das Aufschmelzen der elektrisch 
leitfähigen Proben erfolgt, durch vom elektromagnetischen Feld induzierte Ströme. Die 
magnetischen Wechselfelder begünstigen eine starke Durchmischung der Schmelze, 
wodurch eine homogene Verteilung der Legierungselemente innerhalb der Schmelze 
erfolgt. 
Die Schmelze richtet sich im Tiegelinnern entlang der Magnetfeldlinien aus. Die zum 
Herstellen homogener Proben benötigten langen Heizzyklen begünstigen 
Segregationseffekte innerhalb der Schmelze. Durch mehrmaliges Erstarren und Wenden 
der Probenstücke mit anschließendem Wiederaufschmelzen soll der Ablagerung von 
schwereren Legierungselementen entgegengewirkt werden. Nach einem Umbau der 
Anlage besteht die Möglichkeit, das legierte Probenstück in eine Tiegelform zu gießen. 
Die so erzeugten Zylinder werden entlang ihrer Mittelachse in vier gleichgroße Stäbe 
gesägt, um in einem weiteren Schritt auf einer Drehbank in passende Kapillar- und 
Reservoir-Proben mit einem Durchmesser von 1,5 mm bzw. 5 mm gefertigt zu werden. 
Nach diesem Herstellungsprozess wurden die Stirnflächen der Kapillarproben mit SiC-
Schleifpapier gereinigt und von Oxiden befreit, die eine Diffusionsbarriere erzeugen 
könnten. Anschließend wurden die Probenstücke im Ultraschallbad mit Isopropanol von 
Verunreinigungen der Oberfläche gereinigt. Das Zerteilen der Zylinder, um Stäbe zum 
Abdrehen auf der Drehbank zu erhalten, sowie der spanende Abdrehprozess im 
Allgemeinen, erzeugen einen hohen Anteil an Probenmaterial, das bei der Herstellung 
der Kapillarproben verloren geht. Zudem sorgen Lunker, die durch das Abgießen der 
Proben in die Kupferkokille entstehen, für einen hohen Anteil an Ausschuss. 
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Abbildung 21: Kaltschmelztiegelanlage mit Induktionsspule und Kupfertiegel 
 
 
Eine effektivere Möglichkeit der Probenherstellung bietet die Anwendung der 
Sauggussanlage. Die Sauggussanlage der Firma Edmund Bühler GmbH bietet zwei 
unterschiedliche, wassergekühlte Kupfereinsätze auf denen die Proben legiert bzw. in 
eine Kokillenform gesaugt werden können. Die Proben werden in der Kammer durch 
einen Lichtbogen aufgeschmolzen, wodurch auch nichtleitende Proben und 
Halbleitermaterialien geschmolzen und zusammenlegiert werden können. Der 
Lichtbogen wird zwischen einer Wolframspitze und dem Kupfereinsatz gezündet und 
erzeugt Temperaturen bis zu 3500 °C bei einem stufenlos regelbaren Strom von 5 A bis 
180 A [Abbildung 22]. Eine Vor- sowie eine Turbomolekularpumpe evakuieren die 
Prozesskammer vor dem Probenaufschmelzen bis zu einem Druck von 1.10-6 mbar. 
Gleichzeitig wird ein Unterdruckspeicher evakuiert, mit dem die Schmelze in die 
Kapillarform gesaugt werden kann. Nach dem Evakuieren wird die Kammer mit Argon-
Schutzgas der Reinheit 6N bis auf Atmosphärendruck gefüllt. Ein gekühlter 
Kupfereinsatz bietet eine flache Vertiefung, auf der die Probenstücke aufgelegt werden 
können. Durch den Lichtbogen werden die Einzelstücke miteinander 
zusammengeschmolzen. Um möglichst homogene Proben zu erzeugen wurden nur sehr 
geringe Mengen an Probenmaterial zusammenlegiert. Das Gewicht lag hier bei etwa 
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1000 mg die bei einer Leistung von ~70 A aufgeschmolzen wurden. In einem zweiten 
Schritt wurden jeweils sechs der Einzelproben bei einer Leistung von ~140 A 
miteinander zusammenlegiert. Mehrmaliges Aufschmelzen sorgt auch hier für eine 
homogene Durchmischung der Probe. Ein Umbau des Kupfereinsatzes bietet die 
Option, die erzeugten Proben in Kapillartiegel mit unterschiedlichen Durchmessern zu 
gießen. Zur Herstellung der Probenreservoirs wurden Tiegel mit einem 
Innendurchmesser von 5 mm verwendet. Die Kapillarproben wurden direkt in 1,5 mm-
Tiegeln hergestellt. Zum Abgießen werden die Proben oberhalb des Tiegels aufgelegt 
und mit dem Lichtbogen aufgeschmolzen. Bei maximaler Stromstärke schmilzt die 
Probe auf, die Betätigung des Ventils zum Unterdruckspeicher erzeugt einen 
Unterdruck innerhalb der Gussform und die Probe wird in den Tiegel gesaugt. Diese Art 
der Probenherstellung erzeugt stangenförmige Proben mit definiertem Durchmesser 
ohne Materialverlust. Alle in der Sauggussanlage hergestellten Probenstangen wurden 
in einer Röntgenanlage auf Lunker oder Einschlüsse im Probenmaterial untersucht, ehe 
sie weiterbearbeitet wurden. Die Proben müssen lediglich in ihrer Länge angepasst 
werden. Alle AlCu- und AlNi72,5/77,5- Proben wurden auf einer Drehbank abgelängt und 
die Kontaktflächen geplant. In einem weiteren Bearbeitungsschritt wurden die 
Oberflächen mit SiC-Schmirgelpapier der Körnung 2500, im Anschluss mit der 
Körnung 4000 unter Isopropanol von Oxiden und Verunreinigungen befreit. Die 
wesentlich spröderen AlNi26,5/31,5-Proben ließen sich nicht auf der Drehbank bearbeiten. 
Sie wurden manuell abgelängt und mit SiC-Schmirgelpapier der Körnung 2500 unter 
Isopropanol bis auf das Endmaß geschliffen. 
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Abbildung 22: Lichtbogenofen mit angeschlossener Unterdruckabgussvorrichtung 
   
  
7 Diffusionsmessungen mit Graphitscherzelle 
 
Diffusionsmessungen mit Scherzellentechnik stellen hohe Anforderungen an das 
verwendete Tiegelmaterial. Chemische und thermische Beständigkeit, eine möglichst 
große Wärmeleitfähigkeit und eine geringe Benetzbarkeit der Kapillaroberflächen 
beschränken die Auswahl an verfügbaren Materialien wesentlich. 
Graphit wird im Bereich der Materialforschung traditionell als Tiegelmaterial für nicht 
reaktive Metallproben mit niedrigem Schmelzpunkt eingesetzt. Durch seine hohe 
Wärmeleitfähigkeit und seine chemische Beständigkeit eignet es sich zum Prozessieren 
von zahlreichen Schmelzen und findet in unterschiedlichsten Bereichen Anwendung. 
Graphit kristallisiert in einer hexagonalen, schichtähnlichen Gitterstruktur, welche sich 
ohne großen Energieaufwand gegeneinander verschieben lässt [69]. Diese Eigenschaft 
verschafft dem Graphit hervorragende Festkörperschmiereigenschaften, welche auch bei 
sehr hohen Bewegungstemperaturen bestehen bleiben. Graphit wird durch 
Aluminiumschmelzen und deren Legierungen schlecht benetzt. Das 
Benetzungsverhalten von Tiegelmaterialien durch schmelzflüssige Metalle  wird 
experimentell über die „Sessile Drop“-Methode ermittelt. Hierbei wird der 
Kontaktwinkel des aufliegenden Schmelztropfens auf dem Tiegelmaterial gemessen. 
Das Benetzungsverhalten wird über den gemessenen Winkel bestimmt. Bei Winkeln 
>90° wird im Allgemeinen von einer schlechten Benetzbarkeit gesprochen [70]. 
Die schlechte Benetzbarkeit des Tiegelmaterials vermindert Kapillareffekte und beugt 
somit dem Eindringen der Metallschmelze in die Scherscheibenzwischenräume vor; 
Materialverlust und  die Bildung freier Oberflächen werden dadurch vermindert. 
Durch die gute spanende Bearbeitbarkeit lassen sich kleine Fertigungstoleranzen beim 
Herstellen von Graphitteilen erreichen. Spanend bearbeitete Flächen an Graphit lassen 
sich mit wenig Aufwand mit feinem SiC-Schmirgelpapier polieren, die hohe 
Wärmeleitfähigkeit des Werkstoffs unterstützt die Bildung eines homogenen 
Temperaturfeldes entlang der Diffusionsproben. Unter sauerstoffreduzierten 
Bedingungen, Vakuum oder Schutzgasatmosphäre kann Graphit bis zu einer 
Temperatur von 2500 °C als Tiegelmaterial eingesetzt werden. Oberhalb dieser 
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Temperatur lässt es sich plastisch verformen und sublimiert bei 3650 °C. Bei 
Temperaturen von 400 °C oxidiert Graphit an Luft zu Kohlendioxid(CO2) [69]. 
Durch die oben genannten Eigenschaften eignet sich Graphit zum Herstellen von 
Langkapillaren und Scherzellen zur Messung von Diffusionskoeffizienten. Durch die 
Fertigung mit numerisch gesteuerten Dreh- und Fräsmaschinen lassen sich 
rotationssymetrisch identische Scherscheiben herstellen, deren Bohrungen 
(aufeinanderliegend) die Kapillaren ergeben. Die polierten Oberflächen bilden einen 
flüssigkeitsdichten Abschluss, der selbst im Bewegungszyklus bestehen bleibt. Die 
Schmiereigenschaften des Werkstoffs gewährleisten eine kontinuierliche 
Scherbewegung ohne Haftgleiteffekt. Eine ruckfreie und gleichmäßige Scherbewegung 
minimiert die Scherkonvektion in der Schmelzsäule [15]. Durch die schlechte 
Benetzbarkeit der Kapillaroberflächen lassen sich die einzelnen Zylinder der 
Diffusionsproben nach dem Ende des Experimentes und nach dem Abkühlen der 
proben, ohne Mühe aus den Scherscheiben entfernen. 
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7.1 Übersicht der gemessenen Systeme 
 
Für die in dieser Arbeit durchgeführten Diffusionsexperimente an AlCu, AlCuAg und 
AgCu bildet somit Graphit ein geeignetes Material zur Herstellung der Scherzelle.  
Einen wesentlichen Bestandteil nahmen die Messungen zur Bestimmung der Inter- und 
Selbstdiffusionskoeffizienten an Aluminium-Kupfer-Legierungen mit unterschiedlichen 
Kupferanteilen um die mittlere Konzentration Al87,5Cu12,5 ein. 
Neben dem Test und der Überprüfung der Scherzelle dienen die Diffusionsexperimente 
an AlCu-Legierungen zur Bestimmung des Einflusses des Konzentrationsgradienten auf 
die Diffusion. 
Zhang et al. [6] beobachtete bei Langkapillar-Röntgenradiographie einen, im Rahmen 
des Messfehlers, gleichbleibenden Diffusionskoeffizienten DAlCu über einen Cu-Anteil 
von 7 at% bis 18.7 at%. Neben Zhang et al. [6] untersuchten ebenfalls  Kargl et al. [53] 
Aluminiumlegierungen mit niedrigem Cu-Anteil. Sie ermittelten mit 
Röntgenradiographie bei vorhandenen Störungen durch Temperaturgradienten und freie 
Oberflächen an den Kapillarwänden, Diffusionskoeffizienten die im Fehlerbereich mit 
Zhang et al. [6] übereinstimmen.  
Durch die Messung des Interdiffusionskoeffizienten an der Konzentration Al87,5Cu12,5 in 
der Graphitscherzelle können die von Kargl et al. und Zhang et al. bestimmten 
Diffusionskoeffizienten bewertet und zugeordnet werden. 
Langkapillardiffusionsexperimente mit In-Situ Röntgenradiographie sind an den 
Systemen AgCu und AlCuAg wegen des niedrigen Röntgenkontrastes bzw. dem 
ternären Probensystem nicht durchführbar. Scherzellenmessungen der 
Interdiffusionskoeffizienten an beiden Systemen wurden im Zusammenhang mit einer 
parallel verlaufenden Promotionsarbeit durchgeführt [9]. Durch Wiederholung der 
Experimente soll die Reproduzierbarkeit der Ergebnisse gezeigt werden, sowie der 
jeweilige Messfehler verringert werden. Auswertungen und Ergebnisse hierzu werden 
nur exemplarisch aufgeführt. 
Über die Dauer des Experimentes hinweg sollen die Ausgangskonzentrationen an den 
Kapillarenden durch den Diffusionsprozess nicht beeinflusst werden. Anhand des zu 
erwartenden Diffusionskoeffizienten und der Länge der Kapillare kann im Rahmen der 
Experimentvorbereitung die maximale Dauer des Experimentes errechnet werden. 
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Solange der Konzentrationsgradient der Schmelzsäule sich nicht vollständig 
angeglichen hat, kann der Teilchenstrom (und dadurch der Diffusionskoeffizient) 
innerhalb der Schmelze als konstant und gleichbleibend angesehen werden [53].  
Gleichbleibenden Endkonzentrationen c1 und c2 sind zwingend notwendig zum 
Abbilden und Skalieren des Konzentrationsprofiles zur Bestimmung des 
Diffusionskoeffizienten. 
Die Experimentdauer wird entsprechend dieser Kriterien so eingestellt, dass der 
Diffusionsprozess die Enden der Kapillare nicht erreicht.  
 
Versuch# Temperatur (K) Probenpaare 
1 973 AlCu10 vs. AlCu15 AlCu7,5 vs. AlCu17,5 / 
2 973 AlCu7,5 vs. AlCu17,5 AlCu10 vs. AlCu15 AlCu11,25 vs. AlCu13,25 
3 973 AlCu10 vs. AlCu15 Cu64 AlCu10 vs. AlCu15 Cu64 AlCu10 vs. AlCu15 Cu64 
4 1193 AgCu27,5/AgCu37,5 AgCu41,4/AgCu46,4 AgCu35/AgCu45 
5 1193 AgCu27,5/AgCu37,5 AgCu41,4/AgCu46,4 AgCu35/AgCu45 
6 973 Al63,6Cu18,8Ag17,6  Al65,7Cu19,6Ag14,7 Al68,6Cu18,8Ag12,6 
7 973 Al71,5Cu16,7Ag11,8 Al73,6Cu13,8Ag12,6 Al74,4Cu10,9Ag14,7 
8 973 Al73,6Cu8,8Ag17,6 Al74,4Cu8Ag20,5 Al68,6Cu8,8Ag22,6 
9 973 Al65,7Cu10,6Ag23,4 Al63,6Cu13,8Ag22,6  Al62,8Cu16,78Ag20,5 
Tabelle 2: Diffusionsexperimente in Graphitscherzelle 
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7.2 Probenintegration in die Graphitscherzelle 
 
Konstruktionsbedingt wird die Scherzelle vom unteren Ende her mit Proben bestückt 
und zusammengefügt. Zur Erzeugung einer stabilen Dichteschichtung wird die Probe 
mit der höheren Dichte in den unteren Bereich der Scherzelle eingebaut. Alle Bauteile 
werden auf die mittlere Graphitachse aufgefädelt, beginnend mit den 
Probenausgleichsbehältern, in deren Bohrungen das Ausgleichsmaterial eingesetzt wird. 
Diese 3 mm langen und im Durchmesser 5 mm messenden Probenstücke erzeugen 
durch ihre Vorspannung im aufgeschmolzenen Zustand Druck auf die Schmelzsäule, 
um freie Oberflächen an den Kapillarwänden und Konvektionsströmungen zu 
minimieren. Da diese Probenstücke durch den Diffusionsvorgang nicht beeinflusst 
werden, können sie nach dem Diffusionsexperiment als Referenzprobe mit der 
Ausgangskonzentration genutzt werden. 
Die Vorspannung wird durch zusammengepressten Graphitfilz gewährleistet, der 
eingespannt zwischen zwei Graphitkolbenscheiben, auf das Probenmaterial drückt. Zu 
hoher oder ungleichmäßiger Druck kann zu einer Verschiebung des Diffusionsprofils 
durch Materialverlust zwischen den Scherscheiben bzw. durch das Verschieben der 
gesamten Schmelzsäule führen. Die Bohrungen im Ausgleichsbehälter verengen sich 
am Ende zum Kapillardurchmesser von 1,5 mm hin und bilden somit die jeweils letzten 
3 mm der Scherzellenkapillare. Hier werden 8 mm-messende Probenstäbe in 
Verbindung mit zwei Scherscheiben eingebaut. Das so eingebaute Probenstück füllt die 
Kapillare der zweiten Scherscheibe nicht vollständig aus, die Trennstelle zum nächsten 
Probenstück liegt somit nicht an der Kontaktstelle zwischen zwei Scherscheiben. 
Aufbauend hierauf werden in den nächsten drei Schritten jeweils drei Scherscheiben mit 
9 mm langen Probenstäben montiert, darauf folgen zwei Scherscheiben mit einem 
7 mm-messenden Probenstück, das bündig mit der Scherscheibe abschließt. Die 
folgende Scheibe wird mit einem 3 mm messenden Probenstück gefüllt, sie  wird um 
30° versetzt eingebaut und bildet die Unterbrechung der beiden Probenkapillaren. Die 
zweite Hälfte des Probenpaares wird in umgekehrter Reihenfolge mit angepassten 
Längen zusammengebaut und schließt ebenfalls mit einem Ausgleichsbehälter ab. Der 
weitere Zusammenbau der Scherzelle sowie die Integration in die 
Experimentierkartusche wird in Abschnitt 0 detailliert erläutert.  
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7.3 Durchführung der Experimente 
 
Nach erfolgtem Zusammenbau der Scherzelle und Integration in die 
Experimentkartusche für den Laborbetrieb, erfolgt der Einbau der bestückten Kartusche 
in den Isothermalofen.  
War die Experimentkammer evakuiert, wird sie vor dem Öffnen mit Helium der 
Reinheit 4.6  bis auf Atmosphärendruck befüllt. Das Helium füllt die offenporige 
Struktur der Al2O3-Isolierung und verzögert das Eindringen von Luftfeuchtigkeit beim 
Bestücken der Anlage. Dadurch erreichen die Vakuumpumpen und die Kammer beim 
Evakuieren schneller ihren Enddruck. Druckspitzen durch ausgasende Feuchtigkeit 
werden abgeschwächt. 
Bei angeglichenem Kammerdruck kann die Frontplatte der Anlage abgenommen 
werden. Führungsstangen zur sicheren Integration der Rheniumkartusche  werden vor 
dem Bestücken des Ofens in der wassergekühlten Anschlussplatte  fixiert. Im Anschluss 
wird die Kartusche über die Führungen in den Ofen geschoben und an der 
Anschlussplatte verschraubt. Graphitfolie sorgt für einen möglichst guten thermischen 
Anschluss der Experimentierkartusche an die Ofenstruktur. 
Anschließend folgt das Einführen der  Typ-S Thermoelemente in die Scherzelle.  
Die Messspitzen der Thermoelemente befinden sich jeweils am Anfang, in der Mitte 
sowie am Ende der Probenkapillare. Die geringen Spaltmaße des Aufbaus sorgen für 
eine zufriedenstellende thermische Anbindung an die Struktur der Scherzelle. Der 
Einbau der Thermoelemente erfolgt durch den Antrieb, die Antriebswelle und die 
Mittelachse der Scherzelle hindurch. Ein mechanischer Anschlag gewährleistet eine 
immer gleichbleibende Einbauposition. Die Anschlüsse der Thermoelemente und die 
Stromversorgung des Antriebsmotors werden über vakuumdichte Kleinflansch-
Anschlüsse (KF) aus der Kammer geführt. 
Im Anschluss an den Einbau der Kartusche wird bei der Versuchsdurchführung die 
Prozesskammer verschlossen und  evakuiert. Nach dem Erreichen des Enddruckes 
(9x10-5 mbar) kann das Diffusionsexperiment mit einer optionalen Ausheizphase 
gestartet werden. Sie gehört nicht zum eigentlichen Experimentablauf, das langsame 
Ausheizen bei niedrigen Temperaturen (~200 °C) sorgt jedoch für reinere 
Prozessumgebungen und vermindert Druckspitzen durch ausgasende Feuchtigkeit bei 
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größeren Aufheizraten in der Vorheizphase des eigentlichen Diffusionsexperimentes. 
Das Ausheizen kann mehrere Stunden andauern, gefolgt von der Vorheizphase des 
Scherzellenexperimentes. Das eigentliche Diffusionsexperiment beginnt mit einer 
Aufheizphase, die, beim Erreichen der vorgegebenen Stelltemperaturen der Heizer, in 
eine Homogenisierungsphase übergeht. Durch die große Masse der Scherzelle dauert es 
eine gewisse Zeit, bis sich die Temperatur innerhalb der Scherzelle der 
Heizertemperaturen angeglichen hat.  Abhängig von der jeweiligen Glüh- bzw. 
Diffusionstemperatur des einzelnen Experiments kann die Zeitdauer bis zum Erreichen 
der Homogenisierungsphase durch die gleichbleibende Heizrate von 10 K/min 
unterschiedlich lang sein. Nach dem Erreichen der Diffusionstemperatur kann durch das 
Anpassen und Nachregeln der einzelnen Heizzonen während der 
Homogenisierungsphase ein möglichst homogener Temperaturverlauf innerhalb der 
Probe eingestellt werden. 
Nach dem Einstellen einer homogenen Temperatur wird durch das  Aufstellen der 
Probenkammer die Schmelzsäule vertikal ausgerichtet, wodurch die Bildung einer 
stabilen Dichteschichtung innerhalb der Schmelze begünstigt werden soll. Das 
Verfahren der Probenkammer erfolgt über einen Linearantrieb, der die 
Experimentkammer erschütterungsfrei aufrichtet. Im Anschluss daran werden durch das 
Verscheren der mittleren Scherscheibe die vorher noch getrennten Probenpaare 
miteinander verbunden, wodurch der Diffusionsprozess gestartet wird.  
Während der Diffusion betrug der Temperaturgradient innerhalb der Scherzelle 
maximal 2,1 K, die reine Diffusionszeit betrug jeweils 7200 s. Die reine Diffusionszeit 
ist dabei, angelehnt an die zu erwartende mittlere Eindringtiefe, so abgeschätzt, dass die 
Anfangskonzentrationen c1 und c2 der beiden Diffusionsproben jeweils an den Enden 
der Kapillaren noch konstant geblieben sind. 
Der Diffusionsprozess wird beim Erreichen des Endes der Glühzeit durch den 2. 
Scherzyklus unterbrochen, bei dem jede zweite Scherscheibe verschoben wird. Dadurch 
wird die Schmelzsäule in zahlreiche Einzelstücke unterteilt. Nach dem Verscheren 
werden die Probenstücke durch das Abschalten der Heizer abgekühlt und erstarrt. Das 
Diffusionsprofil wird dadurch in den Probensegmenten eingefroren. Im Anschluss an 
das Scherzellenexperiment werden die Vakuumpumpen abgeschaltet und die 
Prozesskammer mit Helium bis zum Erreichen des Umgebungsdruckes gefüllt. Nach 
dem Öffnen der Prozesskammer kann die Experimentkartusche ausgebaut und die 
Scherzelle entnommen werden.  
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Abbildung 23: Temperatur-Zeitprofil eines Al-Cu-Ag Interdiffusionsexperimentes bei 700 °C vom Aufheizen 
bis zum Ende der Diffusionszeit 
 
  
8 Diffusionsmessungen 
Ein wesentlicher Teil dieser Arbeit beschäftigt sich mit der Optimierung und 
Charakterisierung von Scherzellenexperimenten zur Messung von Interdiffusions- und 
Selbstdiffusionskoeffizienten an unterschiedlichsten Probensystemen. Neben dem 
ternären Systemen AlCuAg sowie dem binären Systemen AgCu befasste sich ein 
wesentlicher Teil der Scherzellendiffusionsexperimente mit der Messung von Selbst- 
und Interdiffusionskoeffizienten von Aluminium-Kupfer Legierungen um den 
Konzentrationsbereich von Al87,5Cu12,5. Die Auswertung der AgCu und AlCuAg 
Experimente ist nicht Teil dieser Arbeit, sondern wird in einer parallelen Arbeit 
beschrieben. 
8.1 Diffusionsmessungen an Al87,5 Cu12,5 
 
Zur Messung der Interdiffusion wurden die AlCu-Kapillarproben mit den 
Konzentrationspaaren AlCu10 vs. AlCu15, AlCu7,5 vs. AlCu17,5 sowie AlCu11,25 vs. 
AlCu13,75 hergestellt und bei einer Diffusionstemperatur von 973 K im Isothermalofen 
prozessiert. Die Diffusionstemperatur liegt dabei 40 K über der Liquidustemperatur des 
Aluminiums. Die reine Diffusionszeit betrug bei allen Diffusionsexperimenten 7200 s. 
Um die mittlere Konzentration von 12,5 at%Cu wurden unterschiedliche 
Konzentrationsgradienten gewählt. Ein hoher Konzentrationsgradient ist bei 
erdgebundenen Langkapillar- und Scherzellenexperimenten hilfreich zur Bildung einer 
stabilen Dichteschichtung. Der daraus folgende Röntgenkontrast zwischen den beiden 
Diffusionspaaren erleichtert die ex-situ Analyse mittels Röntgentomographie. 
Die Auswertung von Grauwertprofilen mit der Fehlerfunktion (Gleichung2.5) stützt 
sich auf die Annahme, dass der Diffusionskoeffizient unabhängig vom 
Konzentrationsunterschied ist. Durch die Wahl unterschiedlicher 
Konzentrationsunterschiede kann diese Annahme überprüft werden 
Die  vorhandenen Konzentrationsgradienten betrugen zwischen 2- und 10 at% Cu. Der 
Temperaturgradient während der Diffusion betrug über die Probenlänge von 90 mm 
maximal 1,2 K. Durch die homogene Temperaturverteilung über die gesamte 
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Probenlänge können Temperaturgradienten als Ursache für Konvektion ausgeschlossen 
werden. 
Da alle Diffusionsexperimente unter dem Einfluss der Erdbeschleunigung durchgeführt 
wurden, ist die Herstellung einer stabilen Dichteschichtung innerhalb der Schmelze 
maßgeblich für reproduzierbare Ergebnisse [71]. Die Bestimmung der 
Diffusionskoeffizienten aus den Konzentrationsverläufen erfolgt ex-situ anhand der 
Analyse der Probensegmente mit AAS[5.2], ICPMS[5.1] bzw. durch die Darstellung 
der Konzentrationsverläufe mit Hilfe der Computerröntgentomographie [5.3]. 
 
Im Anschluss an die AlCu-Scherzellenexperimente wurde jeweils die Scherzelle aus der 
Prozesskartusche ausgebaut und zerlegt. Die Scherstifte der Scherzellenaußenhülle und 
des Innenrohres wurden entfernt und der Scherscheibensatz mit Mittelachse und 
Ausgleichsbehältern entnommen und auf Probenmaterialleckagen untersucht. 
Bei allen AlCu-Diffusionsmessungen konnte kein Materialausfluss festgestellt werden, 
welcher durch eventuelle Verschiebungen im Diffusionsprofil eine Korrektur der 
Kapillarlänge erfordert hätte. 
AlCu-Probenstücke und Reste der Ausgleichsbehälter lassen sich ohne großen Aufwand 
aus den einzelnen Scherscheiben ausbauen. Die glänzenden Kontaktflächen zum 
Graphit der Scherscheiben lassen keine Reaktionen mit den Kapillarwänden erkennen.  
Probenstücke mit einer gleichmäßigen Form und scharfkantige Kontaktflächen der 
Probenreservoirs zur Probenkapillare sind Indizien für eine vollständige  Füllung der 
Scherzelle.  
Insgesamt wurden in der Scherzelle acht AlCu-Probenpaare prozessiert, davon drei 
Stück mit 64Cu-Isotopenmaterial zur Selbstdiffusionsmessung. 
 
Die aus der Scherzelle entnommenen 3 mm-Probenstücke wurden nach Experimenten 
in Al2O3-Kapillarröhrchen mit einem Innendurchmesser von 1,5 mm aufgeschichtet, so 
dass die ursprüngliche Probensäule für Röntgentomographiemessungen im 
institutseigenen Phoenix|x-ray Nanotom wiederhergestellt wird [Abbildung 24]. Das 
Kapillarröhrchen dient lediglich zum Stützen der Probensegmente. 
Die unterschiedliche Röntgenadsorption von Aluminium und Kupfer erlaubt die 
Darstellung des Konzentrationsverlaufes  als Grauwertprofil und ermöglicht dadurch 
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eine zerstörungsfreie Ermittlung der Konzentrationsverteilung innerhalb der 
Scherzellenprobe. 
Bei der Computertomographie (CT) werden die Proben um ihre eigene Mittelachse 
rotiert, und von jeder Ansicht ein Röntgenbild aufgezeichnet. Jedes Röntgenbild erzeugt 
ein zweidimensionales Abbild der durchstrahlten Probensäule. Durch eine 360° 
Aufnahme der Probe entstehen dreidimensionale Bildinformationen und eine räumliche 
Zuordnung. Ein Rekonstruktionsprogramm fasst die gewonnenen 
Intensitätsverteilungen zu einem dreidimensionalen Volumenmodell zusammen. Dieses  
dient als Ausgangspunkt zur Darstellung der inneren räumlichen Struktur in Form von 
Schnittbildern. Jedes Schnittbild des Bilderstapels (Stack) zeigt dabei ein Abbild des 
Probeninnern an einer anderen Position entlang der Kapillare.  
Vor der CT-Analyse werden durch eine Hintergrund- sowie eine Leermessung störende 
Pixelfehler innerhalb des Detektors ermittelt. Im Anschluss kann ein rechteckiger 
Bereich definiert werden, welcher den zu messenden Bereich einschränkt. 
Die Röntgentomographiedaten werden als 16bit-Graustufenbildsequenz abgespeichert. 
Alle Aufnahmen erfolgten mit einer Spannung von 70 kV und einem Strom von 200 
µA.  Entsprechend der Position der Kapillaren innerhalb des Messbereichs der Anlage 
ergeben sich eine 1,78-fache Vergrößerung und eine Voxelgröße von 28 µm. Das 
Rekonstruktionsprogramm Datos X-Reconstruction errechnet aus den 
Tomographiedaten Schnittbilder der Al2O3-Kapillare mit den integrierten 
Probenstücken. Die Grauwertprofile der Probenstücke innerhalb des ermittelten Stacks 
können nun mit dem Bildanalyseprogramm ImageJ extrahiert und als Zahlenwert 
abgespeichert werden. Die Al2O3-Kapillare kann hierbei herausgerechnet werden.  
Durch das Abbilden der gemittelten Grauwerte der einzelnen Probenstücke im 
Verhältnis zu ihrer Position innerhalb der Kapillare  entsteht bereits ein Grauwertprofil 
des zu analysierenden Versuches. Die einzelnen Probenstücke können entsprechend 
ihres gemittelten Grauwertes in Konzentrationen umgerechnet werden. Griesche et al. 
[35] beschreibt die Umrechnung von Grauwertintensitäten Ix in entsprechende 
Konzentrationen cx. Zur Vermeidung von Fehlern sollten zur Umrechnung 
Referenzgrauwerte  mit entsprechenden Konzentrationswerten vorliegen. Hierzu bieten 
sich die Ausgangskonzentrationen an den jeweiligen Kapillarenden an. 
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Mit der Anwendung des Lambert-Beersche Gesetztes folgt entsprechend: 
𝑐𝑐𝐴𝐴(𝑡𝑡, 𝜕𝜕) = 𝑐𝑐1 + (𝑐𝑐2 − 𝑐𝑐1) × �𝐵𝐵𝑢𝑢 𝐼𝐼1𝐼𝐼 (𝜕𝜕, 𝑡𝑡) /𝐵𝐵𝑢𝑢 𝐼𝐼1𝐼𝐼2� 
Mit 𝐼𝐼 als transmittierte Strahlungsintensität und 𝐼𝐼1, 𝐼𝐼2 für die Intensität der einfallenden 
Strahls. 
Durch die Darstellung des Konzentrationsverlaufes innerhalb der Scherzellenprobe 
kann bereits vor dem Ergebnis der chemischen Analyse eine Aussage zum Verlauf des 
Experimentes getroffen werden und der Diffusionskoeffizienten annähernd bestimmt 
werden. 
 
Abbildung 24: Nanotom-Röntgenbild eines Al2O3-Kapillarrohres mit aufeinandergeschichteten 
Scherzellenprobenstücken AlCu10/AlCu15. Erkennbar sind die Trennstellen zwischen den 
Proben und durch die Erstarrung  herbeigeführte Bildung von Lunkerstellen. Exemplarisch 
sind entlang der Kapillare drei Schnittbilder dargestellt. Der dunkelgraue Ring stellt das 
Al2O3-Kapillarrohr dar. Innerhalb des der Kapillare ist die Schnittansicht der Probe sichtbar. 
 
Die Abbildung der Probenkonzentrationen über die Länge der Probenkapillare 
ermöglicht nun die Bestimmung des chemischen Diffusionskoeffizienten für diesen 
Experimentablauf über die inverse Gauß´sche Fehlerfunktion (Gleichung 2.5). 
Zusätzlich zu der Analyse der AlCu-Probensegmente wurden alle prozessierten 
Diffusionsproben mit dem Verfahren der  Atomabsorptionsspektrometrie [5.2] 
untersucht. Der hierfür angenommene statistische Fehler der beim Anpassen der 
Fehlerfunktion auftritt wird auf 5% des Endergebnisses bestimmt. 
Ein Vergleich der Ergebnisse von Computerröntgentomographie und 
Atomabsorptionsspektrometrie zeigt eine geringe Abweichung der ermittelten 
Diffusionskoeffizienten [Abbildung 25]. Tendenziell überschätzt die Tomographie den 
ermittelten Diffusionskoeffizienten bei der Untersuchung der AlCu-Proben um 20-30%.  
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Abbildung 25: Verteilung der Grauwerte über Probenlänge. Erkennbar sind die Trennstellen der einzelnen 
Probensegmente. Für jedes Segment wurde der gemittelte Grauwert eingetragen (links). 
Abbildung und Vergleich der gemittelten Grauwertkonzentrationen und der AAS Analyse. 
 
Aufgrund der fehlenden Prozesskontrolle und zur Überprüfung der gewonnenen 
Ergebnisse wurden im Rahmen dieser Arbeit jeweils mehrere Messungen um die zu 
untersuchende mittlere Legierungskonzentration durchgeführt. Etwaige Störungen in 
der Prozessdurchführung hätten eine Streuung der Ergebnisse zur Folge.  
Lediglich starke Strömungen innerhalb der Schmelzsäule sind durch eine 
Formveränderung im Diffusionsprofil klar zu erkennen. Konvektive Beiträge verändern 
die Form des Konzentrationsprofils derart, dass es nicht mehr der in Gleichung 2.5 
genannten Form entspricht. Kleine Strömungen werden durch die im Verhältnis zum 
Probendurchmesser wesentlich längere Kapillare gedämpft und sind im 
Konzentrationsprofil nicht sichtbar. Durch den vernachlässigbaren 
Temperaturgradienten entlang der Scherzelle können die Messungen als von 
konvektiven Strömungen nicht beeinflusst bezeichnet werden. Eine Korrektur der 
Diffusionszeit ist durch das Prinzip der Scherzellenexperimente nicht erforderlich. 
Durch die Wiederholung der Experimente steigt die Verlässlichkeit der gemessenen 
Datenpunkte. Die Reproduzierbarkeit der Ergebnisse in Verbindung mit der exakten 
Bestimmbarkeit der Experimentierdauer und dem isothermen Heizbereich bestätigt die 
Zuverlässigkeit der Scherzellenmessmethode. Entsprechen den vorangegangenen 
Punkten kann der Fehler aus den Abweichungen der einzelnen Messungen bestimmt 
werden. Da bei der ex-situ Messung eventuell vorhandene Blockaden durch Oxide oder 
freie Oberflächen an den Kapillarwänden nicht erkannt werden, wird der minimale 
Fehler der Messwerte auf 10% gesetzt. 
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Bei der Untersuchung der Legierungen AlCu10/AlCu15, AlCu7,5/AlCu17,5 und 
AlCu11,25/AlCu13,75 mit unterschiedlichem Konzentrtionsunterschied von 1,25 at%, 
2,5 at% bzw. 5 at%Cu um die mittlere Konzentration AlCu12,5 wurde im Rahmen des 
anzunehmenden Fehlers von 10% keine signifikante Streuung der Ergebnisse 
beobachtet. Bei der Betrachtung der Versuchsergebnisse AlCu10/AlCu15 liegen die 
gemessenen Interdiffusionskoeffizienten um einen konstanten Wert von (3,9±0,2)·10-
9m2/s. Für AlCu7,5/AlCu17,5 liegen die gemessenen Interdiffusionskoeffizienten bei (4,2± 
0,5) ·10-9m2/s. 
 
Abbildung 26: Übersicht der gemessenen AlCu Interdiffusions-, sowie Kupfer Selbstdiffusionskoeffizienten. 
Der Fehler beträgt 10% vom Messwert.  
 
Zur Messung des Selbstdiffusionskoeffizienten von Kupfer in Al87,5Cu12,5 wurden in 
drei Schichtexperimenten AlCu10 vs. AlCu15 die mittlere, bei Prozessbeginn zu 
verscherende, Scheibe aus Al87,5Cu12,5 mit 64Cu-Isotopenmaterial hergestellt. Die 
Experimentparameter sind bei der Bestimmung des Kupfer-
Selbstdiffusionskoeffizienten identisch zu den Interdiffusionsmessungen (s.o.). Neben 
der chemischen Diffusion, welche zum Angleichen von Konzentrationsunterschieden 
neigt, kann durch die Verteilung der Kupferisotope entlang der Kapillarprobe der 
Selbstdiffusionskoeffizient von Kupferatomen bestimmt werden [Abbildung 27]. 
Im Gegensatz zu den Interdiffusionsexperimenten, benötigt die Bestimmung der 
Isotopenkonzentrationen die Analyse durch Massenspektrometrie mit induktiv 
gekoppeltem Plasmastrahl. ICPMS eignet sie sich als einzige ex-situ 
Untersuchungsmethode zur Bestimmung von Radioisotopenkonzentrationen bei 
Selbstdiffusionsexperimenten [63].  
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Der Selbstdiffusionskoeffizient kann durch die Verteilung der Tracerkonzentration 
entlang der Probenlängsachse durch zwei zusammengesetzte Fehlerfunktionen 
abgebildet werden (Gleichung 3.1).  
 
Abbildung 27: Auswertung des Kombinationsexperimentes. Verteilung der 64Cu-Isotope entlang der 
Kapillare(links). Entsprechendes Interdiffusionsprofil AlCu10 vs. AlCu15 (rechts). 
 
 
Kargl et al. [53] zeigen, dass bisher veröffentlichte Diffusionskoeffizienten für Al-
reiche AlCu-Legierungen durch konvektive Einflüsse beeinträchtigt waren und dies zu 
einer Erhöhung der ermittelten Messwerte geführt hat. Die 
Röntgenradiographiemessungen an Langkapillarexperimenten zeigen, dass freie 
Oberflächen und durch Konvektion erzeugte Strömung innerhalb der Kapillare den 
gemessenen Diffusionskoeffizienten um bis zu 50% verfälschen [53].  
Realistische Werte der Diffusionskoeffizienten von AlCu12,5 sind nach Kargl et al. 
demnach im Bereich DAlCu= (4,7±0,1)·10-9m2/s anzusiedeln. Zhang et al. [6] 
beobachtete bei Langkapillar-Röntgenradiographie einen, im Rahmen des Messfehlers, 
gleichbleibenden Diffusionskoeffizenten DAlCu über einen Cu-Anteil von 7 at% bis 
18.7 at%. Der in dieser Arbeit ermittelte Diffusionskoeffizient ist demnach für Al-reiche 
AlCu-Legierungen von 7 at% bis 18.7 at% Kupfer gültig. Abbildung 28 stellt die in 
dieser Arbeit gemessenen Interdiffusionskoeffizienten in Zusammenhang mit dem als 
unbeeinflusst geltenden  Interdiffusionskoeffizienten von Kargl et al. und den 
ermittelten Werten von Zhang et al.  
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Abbildung 28: Vergleich von gemessenen  Interdiffusionskoeffizienten in Scherzelle aus dieser Arbeit und 
mit in-situ Langkapillarexperimenten [53] [6]. 
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8.2 Scherzellenexperimente  an AgCu und AlCuAg 
 
Dieses Kapitel beschreibt Experimente zur Interdiffusion an dem System AgCu und 
AlCuAg. Scherzellenexperimente wurden im Rahmen einer zeitlich parallelen 
verlaufenden Dissertation am Institut für Materialphysik im Weltraum zur Messung von 
Diffusionskoeffizienten in ternären AlCuAg Legierungen und deren Subsystemen 
durchgeführt [9]. Hierzu wurden sechs Scherzellenversuche mit je drei Proben mit dem 
Scherzellenaufbau im Isothermalofen durchgeführt.  
 
AgCu: 
Insgesamt wurden zwei  Scherzellenexperimente um die eutektische Konzentration 
Ag60Cu40 mit den mittleren Konzentrationen Ag67,5Cu32,5, Ag60Cu40 sowie Ag53,1Cu43,9 
prozessiert. Durch den mangelnden Röntgenkontrast der beider Legierungselemente, die 
die Röntgenstrahlung etwa gleich stark absorbieren, kann dieses System nicht mit in-
situ-Röntgenradiographie untersucht werden.  
Bei beiden Versuchen wurde, zur späteren Vergleichbarkeit, auf identische 
Versuchsbedingungen geachtet. Die Diffusionsversuche wurden bei einer 
Glühtemperatur von 1193 K durchgeführt, der Temperaturgradient entlang der 
Schmelzsäule betrug jeweils 1 K, die reine Diffusionszeit 7200 s.     
 
 
Abbildung 29: Konzentrationsverläufe von zwei Scherzellenversuchen mit den mittleren Konzentrationen 
von AgCu32,5 (links) und AgCu40 (rechts) [9] 
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Im Anschluss an den Ausbau der Prozesskartusche wurde die Scherzelle zerlegt und die 
Probensegmente mit der AAS-Analyse ausgewertet. Die geringe Abweichung der 
ermittelten Diffusionskoeffizienten spricht für die Genauigkeit und die 
Reproduzierbarkeit der Experimente. Die Temperaturstabilität über die 
Experimentdauer und der geringe Temperaturgradient entlang der Kapillare 
ermöglichen Messwerte mit nur sehr geringen Abweichungen [Abbildung 30]. Der 
statistische Fehler beim Anfitten der Gauß´schen Fehlerfunktion wird mit 5-8% des 
Gesamtwertes angegeben. Durch den großen isothermen Bereich und die gesteigerte 
Anzahl an auswertbaren Probensegmenten stellt die in dieser Arbeit vorgestellte 
Scherzellenmethode eine geeignete Messmethode für Probensysteme mit geringem 
Röntgenkontrast dar.  
 
 
Abbildung 30: Übersicht der ermittelten Diffusionskoeffizienten für die mittleren Konzentrationen AgCu32,5, 
AgCu40 und AgCu43,9 
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AlCuAg: 
 
Das Verständnis der Diffusion in mehrkomponentigen Systemen birgt durch die 
Komplexität von mehrkomponentigen Systemen verschiedene Schwierigkeiten: Die 
gegenseitige Beeinflussung der Legierungskomponenten untereinander sowie die 
richtige Wahl der Auswertemethoden erschwerten bisher die Gewinnung exakter 
Messergebnisse.  
Der Vergleich von ex-situ Langkapillarmessungen sowie Messungen an einer 
Neutronenquelle zeigt eine starke Streuung der Ergebnisse und erlauben trotz einer 
hohen Anzahl an Messpunkten keine Aussage über den Diffusionskoeffizienten.  
Zur Vervollständigung und Überprüfung der gewonnenen Ergebnisse wurden vier 
Scherzellenmessungen um den Bereich des AlCuAg-Eutektikums durchgeführt. Neben 
dem Ergebnisvergleich sollten die Scherzellenexperimente zur Auswahl eines 
geeigneten Auswertesystems für ternäre Diffusionsproben herangezogen werden. 
Insgesamt wurden sechs Probenzusammensetzungen um das Eutektikum 
Al68,6Cu13,8Ag17,6 mehrfach prozessiert. Die Ergebnisse der Scherzellenmessungen 
dienen zur Bewertung von im Vorfeld veröffentlichten Daten [72]. 
 
 
Abbildung 31:Auswertung eines ex situ SC Experiments von Al68,6Cu18,8 Ag12,6 / Al68,6Cu8,8 Ag22,6  mit 
anschließender AAS Analyse. Die Silber und Kupferkonzentrationen wurden chemisch 
bestimmt, Aluminium wurde aus der Differenz errechnet. 
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Die Auswertung von mehrkomponentigen Legierungen erfolgt unter der Annahme eines 
konstanten Legierungselementes, welches keinen Einfluss auf das ermittelte Ergebnis 
hat, und sich im Rahmen des Messfehlers über die Probenlänge hinweg nicht ändert 
[13]. Abbildung 31 zeigt beispielhaft die Analyse eines Al68,6Cu18,8 Ag12,6 / Al68,6Cu8,8 
Ag22,6-Experimentes mit AAS und die Annäherung der gemessenene Konzentrationen 
mit der Gauß´schen Fehlerfunktion. 
Alle Diffusionsversuche wurden bei einer Glühtemperatur von 973 K durchgeführt, der 
Temperaturgradient entlang der Schmelzsäule betrug 1 K, die reine Diffusionszeit 
7200 s. Die identischen Prozessbedingungen fördern die Vergleichbarkeit der 
ermittelten Diffusionskoeffizienten. 
Der errechnete Diffusionskoeffizient für Al/Cu ist mit DAlCu = 4,1(±0,4) ·10-9m2/s 
angegeben und liegt im zehnprozentigen Fehlerbereich der anderen Messungen. Die 
hier ermittelten Interdiffusionskoeffizienten liegen zusätzlich im Messfehlerbereich der 
mit Neutronenradiographie ermittelten Daten und bieten dadurch die direkte 
Vergleichbarkeit zu anderen Messverfahren. 
 
Abbildung 32: Vergleich der ermittelten Diffusionskoeffizienten aus den Scherzellenversuchen mit 
Interdiffusionskoeffizienten aus Neutronenradiographie 
 
Vergleicht man die Langkapillarergebnisse mit denen aus den In-Situ– und 
Scherzellenexperimenten, so zeigt sich, dass lediglich 15% der mit der Langkapillare 
ermittelten Diffusionskoeffizienten im Fehlerrahmen der anderen Ergebnisse liegen. 
Trotz der fehlenden Prozessbeobachtung  zeigt sich, dass die Scherzelle in Verbindung 
mit einem Isothermalofen reproduzierbare Ergebnisse an ternären Legierungen liefert, 
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die zudem, im Rahmen des Mess- und Auswertefehlers, mit den Ergebnissen aus 
Neutronenradiographie übereinstimmen.  
 
 
 
Abbildung 33: Vergleich der Langkapillarergebnisse mit denen aus In-situ– und Scherzellenexperimenten. 
Die Streuung von 10% um den Mittelwert der SC- und In-Situ-Ergebnissen ist grau 
hinterlegt. 
 
  
 
  
9 Bornitrid-Scherzelle 
 
9.1 Motivation  
 
Aluminium-Nickel bildet mit seiner hohen thermischen Festigkeit die Basis von 
sogenannten Superlegierungen und ist dadurch von hohem wissenschaftlichem und 
technischem Interesse. In der Vergangenheit wurden unterschiedliche 
Zusammensetzungen untersucht und mit molekulardynamischen Simulationen (MD) 
verglichen. Ansätze zur Erläuterung des Zusammenhangs von Selbst- und Interdiffusion 
an Al80Ni20 finden sich in [38]. Hier wurde das Probensystem mit der Langkapillar-
Methode und mit QNS untersucht, anschließend mit den Ergebnissen aus MD-
Simulationen verglichen. Bei dem Langkapillarexperiment wurde die Selbstdiffusion 
von Ni in Al-Ni über die Verteilung des stabilen 62Ni Isotopes entlang der Probe 
bestimmt. Die experimentellen Ergebnisse entsprechen weitestgehend den simulierten 
Diffusionskoeffizienten. Die ermittelten Interdiffusionskoeffizienten übertreffen die 
Selbstdiffusion. Stüber et al. [16] ermitteln einen bei konstanter Temperatur 
konzentrationsunabhängigen Ni-Selbstdiffusionskoeffizienten bis zu 50 at% Al. 
Aufgrund der hohen Schmelztemperaturen untersuchten sie Al50Ni50 und die eutektische 
Zusammensetzung Al25Ni75 im elektromagnetischen Levitator mit QNS. Die stark 
konzentrationsabhängige Schmelztemperatur von Al-Ni Legierungen hat Einfluss auf 
die Diffusionskoeffizienten. 
Das System Al71,02Ni28,98 ist ein sogenannter Nullstreuer. Bei Untersuchungen mit 
quasi-elastischer Neutronenstreuung zeigt das System den Strukturfaktor Null; der 
Mittelwert der Streulängen ergibt Null. Dadurch sind der Beitrag des chemischen 
Strukturfaktors, also der Interdiffusion, und der Beitrag der Selbstdiffusion nicht klar in 
den Streulängen trennbar. Durch die Bestimmung des Interdiffusionskoeffizienten Dint 
an Al71,02Ni28,98 kann die durch Dint hervorgerufene Linienverbreiterung aus den 
Streulängen herausgerechnet werden. Der Beitrag der Selbstdiffusion ist dann klar 
trennbar. 
Die Überprüfung von AlNi-Interdiffusionskoeffizienten, welche aus, mit QNS [16] 
gewonnenen, Nickel-Selbstdiffusionskoeffizienten errechnet wurden, erforderten  
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Untersuchungen bei Prozesstemperaturen oberhalb von 1400°C. Die chemische 
Verträglichkeit zwischen den Tiegelmaterialien und der Schmelze ist dabei 
entscheidend. Die Messung bei Diffusionstemperaturen oberhalb 1400 °C kann ein 
Auflösen der Aluminiumoxidschicht hervorrufen, wodurch die reine 
Aluminiumschmelze mit dem Tiegelmaterial in Kontakt tritt. Chemische Reaktionen 
zwischen der Schmelze und den Tiegelmaterialien können, neben Änderungen an der 
Zusammensetzung, auch freie Oberflächen und Undichtigkeiten an der Kapillare und 
zwischen den Scherscheiben verursachen. Beide Effekte beeinflussen stark die 
Genauigkeit der Messung und erhöhen den Fehleranteil. Freie Oberflächen in der 
Kapillare bewirken durch wechselnde Oberflächenspannungen, Strömungen in der 
Schmelze. Materialverlust zwischen den Scheiben verursacht eine Verschiebung des 
Diffusionsprofils.                                                                                                                                                                           
9.2    Untersuchung zur Materialverträglichkeit 
 
Zahlreiche Untersuchungen zur Materialverträglichkeit waren notwendig zur 
Bestimmung eines geeigneten Tiegelmaterials für die Herstellung der, mit dem 
Probenmaterial in Kontakt tretenden, Scherzellenteile. Hierfür wurden 
hochtemperaturbeständige Werkstoffe zusammen in Kontakt mit Al25Ni75- sowie 
Al73,5Ni26,5-Probenmaterial in einem Vakuumofen prozessiert und im Anschluss auf 
mikroskopische sowie chemische Reaktionen an den Kontaktflächen untersucht.  
Proben ohne erkennbare Reaktion zwischen dem Proben- und dem Tiegelmaterial 
wurden mit einem Rasterelektronenmikroskop Modell LEO 1530VP auf chemische 
Reaktionen mit den Tiegelwänden untersucht. Ein QBSD Rückstreuelektronendetektor 
sowie ein Sekundärelektronendetektor geben hierbei Aufschluss über die Phasenbildung 
in der Grenzfläche zwischen Tiegel- und Probenmaterial. Die 
Rasterelektronenmikroskop-Untersuchung lässt nur eine grobe Bestimmung der 
Zusammensetzungen zu. Je schwerer die Masse der untersuchten Elemente, desto mehr 
Strahlung wird zurückgeworfen und detektiert. Ein an das Mikroskop angeschlossenes 
EDX ermöglicht über energiedispersive Röntgenspektroskopie eine quantitative, 
chemische Bestimmung der Zusammensetzungen [63].  
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9.3  Experimentaufbau und Ausgangsmaterialien 
 
Zur Materialverträglichkeitsuntersuchungen wurde ein Hochtemperatur-Vakuumofen 
verwendet. Dieser Röhrenofen erlaubt eine Einstellung der gewünschten Heiz- und 
Abkühlrate sowie die Einstellung der Haltezeit bei der gewünschten 
Experimentiertemperatur. Die Aufheizrate wurde auf 5 K/min festgelegt. Al25Ni75- 
sowie Al73,5Ni26,5-Proben mit je 1 g Masse und Schmelztemperaturen von 1650 K sowie 
1398 K  wurden mit unterschiedlichen Tiegelmaterialien in Verbindung gebracht. Die 
Haltetemperatur lag bei allen Versuchen bei 1673 K, die Haltezeit bei 30 min. Die 
Haltetemperatur liegt etwa 23 K oberhalb der AlNi3-Schmelztemperatur. Innerhalb des 
Röhrenofens waren die Proben und Tiegelmaterialien in einem Al2O3-Gefäß mit 
aufgelegtem Al2O3-Deckel untergebracht. Alle Experimente fanden unter 
Vakuumatmosphäre statt. Der Ofen wurde vor dem Aufheizen auf einen Druck von 
5x10-3 mbar evakuiert. Durch den geringen Umgebungsdruck innerhalb der Röhre steigt 
der Dampfdruck der Flüssigkeit an. Das geschmolzene Probenmaterial beginnt zu 
verdampfen  und schlägt sich an den Wänden des Al2O3-Gefäßes nieder. Bei sehr langer 
Prozessierzeit besteht die Gefahr, dass das gesamte Probenmaterial verdampft. 
Als Tiegelmaterialien wurde Graphit, Bornitrid P100, HeBoSint O120 (enthält 20% 
ZrO3), HeBoSint O140 (enthält 40% ZrO3) und zu einem späteren Zeitpunkt der 
Sonderwerkstoff BN mit 35% ZrO3 und B2O3 getestet. Diese Materialien sind 
hochtemperaturfest und können mechanisch bearbeitet werden. 
Alle verwendeten Bornitrid-Produkte wurden über die Firma Henze Boron Nitride 
Products bezogen. Die Scherzellenteile aus HeBoSint O120 wurden aus gesinterten 
Rundstäben mit den Maßen Ø30 x 200 mm gefertigt. Für die Materialuntersuchungen 
wurden HeBoSint O120 und HeBoSint O140 als Flachmaterial 40 x 40 x 10 mm zur 
Verfügung gestellt. 
 Die Graphittiegel und -scheiben zum Test der Tiegelmaterialverträglichkeit 
untereinander sind ebenfalls aus Rundmaterial mit dem Durchmesser 30 mm gefertigt. 
Tiegel und Scheiben aus Bornitrid  HeBoSint P100 sind aus gesintertem 
Vierkantmaterial mit einer Kantenlänge von 10 mm gesägt und gefertigt worden. Der 
Sonderwerkstoff  BN mit 35% ZrO3 und B2O3 wurde für die Materialuntersuchungen 
als Flachmaterial 50 x 30 x 10 mm zur Verfügung gestellt. Um die Materialien als 
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Tiegel nutzen zu können, wurde mit einem 120° Bohrer eine Senkung in die Oberfläche 
eingebracht, in der das Probenmaterial aufgeschmolzen werden konnte. Mit einer 
Heizrate von 5 Kmin-1 wurden die Prozesstemperaturen nach 5 Stunden erreicht. Bei 
dieser Temperatur wurden die Proben 30 bzw. 60 Minuten gehalten und anschließend 
mit 5 Kmin-1 wieder abgekühlt. 
Durch das Prozessieren von Al25Ni75 und Al73,5Ni26,5 wurde bei den Graphittiegeln die 
Oberfläche stark angegriffen und zersetzt. Durch die Verbindung mit dem Graphit wird 
die, das Aluminium umschließende, Al2O3-Schicht so weit reduziert, dass die reine 
Aluminiumschmelze mit dem Tiegelmaterial in Verbindung kommt und dieses zersetzt. 
Die Al25Ni75-Probe wurde nach dem Versuch mechanisch vom Graphit entfernt, in 
leitfähiges Einbettmittel eingepresst und zur Untersuchung mit energiedispersiver 
Röntgenradiographie (EDX) oberflächenpoliert. 
Die Untersuchung der Probengrenzfläche mit EDX zeigte keinen erhöhten 
Kohlenstoffanteil an der Kontaktfläche zum Tiegel, die Grenzflächen der Proben 
wurden nicht durch das Tiegelmaterial verunreinigt. Die Versuche mit Graphittiegeln 
wurden mit verlängerten Haltezeiten bei den jeweiligen Prozesstemperaturen 
wiederholt. In einem weiteren Schritt wurde die Tiegeloberfläche zur Minimierung der 
Kontaktoberfläche mit der Schmelze poliert. Die Änderung der Prozesszeit sowie das 
Oberflächenpolieren zeigten keinen Einfluss auf den Zersetzungsprozess der 
Kontaktfläche des Tiegels mit dem Probenmaterial. 
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Abbildung 34: EDX Aufnahme von Al25Ni75 Grenzfläche (l) und  Al73,5Ni26.5-Grenzfläche (r) 
 
Abbildung 34 zeigt die EDX-Aufnahme mit Rückstreuelektronenaufnahme (links) 
einer, in einem Graphittiegel prozessierten, Al25Ni75-Probe. Der helle Bereich 
kennzeichnet die Probe, der dunklere Bereich zeigt das leitfähige Einbettmittel. Sehr gut 
ist die zerklüftete Grenzfläche der Metallprobe zu erkennen, die in Kontakt zum Tiegel 
stand. Die Aluminiumschmelze löst den Graphittiegel auf. Das sich dabei bildende 
Kohlendioxid(CO2) wird über die Vakuumpumpen des Ofens abgesaugt. Innerhalb 
einer Kapillare würde das gelöste Graphit Blasen in der Schmelze hervorrufen. Trotz 
der starken Reaktion mit dem Tiegelmaterial ist mit EDX keine Veränderung in der 
Probenzusammensetzung zu erkennen.  
Das rechte Bild zeigt eine im HeBoSintO120-Tiegel prozessierte Al73,5Ni26,5-Probe. 
Durch den hohen Anteil an Aluminium und den Prozesstemperaturen von 1673 K 
verhält sich diese Legierung wesentlich reaktiver beim Auflösen der schützenden 
Al2O3-Schicht. Der hellgraue Bereich der Aufnahme zeigt das Probenmaterial, der 
dunklere Bereich zeigt den Tiegel. Zu erkennen ist die wesentlich ebenmäßigere 
Grenzschicht zwischen Legierung und Tiegel, hier hat kein Zersetzungsprozess 
stattgefunden. 
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Diese Ergebnisse zeigen, dass Tiegelgefäße aus Graphit grundsätzlich für 
hochschmelzende AlNi-Legierungen geeignet sind, da sie keine Verunreinigungen der 
Probe bewirken. Durch die Zersetzung der Oberfläche, der mit Probenmaterial in 
Kontakt stehenden Scherzellenteile, besteht jedoch die Gefahr des Materialverlustes 
durch hervorgerufene Undichtigkeiten zwischen den einzelnen Scherscheiben. Neben 
der Verschiebung des Diffusionsprofils durch auslaufendes Probenmaterial, können 
durch Zersetzung der Kapillarwände freie Oberflächen und Gasblasen innerhalb der 
Schmelzsäule auftreten. 
Weitere Untersuchungen der Materialverträglichkeit beschränkten sich auf Messungen 
mit unterschiedlichen Bornitrid-Keramiken und deren Reaktionen mit Graphitbauteilen. 
 
a. Pyrolytisches (P) Bornitrid bezeichnet eine gesinterte Bornitrid-Keramik, die bei 
zahlreichen Gießerei- und Schmelzverfahren Anwendung findet. Das in diesen 
Versuchen verwendete HeBoSint P100 zeichnet sich durch eine, auch bei sehr hohen 
Einsatztemperaturen,  geringe Ausgasung und chemische Inertie aus. Seine kreideartige 
Struktur lässt alle Formen der spanenden Bearbeitung zu. P100 Bornitrid kann an Luft 
bis zu 900 °C eingesetzt werden. Unter Schutzgasatmosphäre oder Vakuum bis zu 2200 
°C. Durch seinen geringen Ausdehnungskoeffizient und die selbstschmierenden 
Eigenschaften erscheint Bornitrid P100 als geeigneter Werkstoff zur Weiterentwicklung 
der Scherzelle für reaktive AlNi-Legierungen. 
Al25Ni75- und Al73,5Ni26,5-Probenmaterial wurde in Verbindung mit HeBoSint P100 
Tiegeln prozessiert. Tiegel und Probenmaterial wurden für die Versuche ebenfalls in ein 
Al2O3-Gefäß mit aufgelegtem Al2O3-Deckel eingebaut. Zusätzlich waren die Tiegel mit 
jeweils drei 2 mm starken Scheiben aus dem gleichen Material unterlegt. Die 
Haltetemperaturen betrugen bei den Versuchen 1673 K, die Haltezeit 30 min. Nach dem 
Ausbau der Tiegel konnte lediglich eine Bedampfung der Tiegeloberfläche mit 
verdampftem Probenmaterial festgestellt werden. Eine Reaktion an der Kontaktfläche 
zur Schmelze war nicht feststellbar. Die hohen Prozesstemperaturen und der, durch das 
Aufeinanderschichten der Bauteile, aufgebrachte Druck erzeugten ein Aneinanderhaften 
der bei den Materialverträglichkeitsuntersuchungen eingesetzten BN-Teile. Trotz der 
gezeigten Widerstandsfähigkeit des P100 Bornitrid gegen hochschmelzende AlNi-
Legierungen eignet sich P100 nicht um Herstellen von Scherzellenteilen, die bei 
längeren Versuchszeiten einem hohen Anpressdruck und hohen Temperaturen 
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ausgesetzt sind. Ein Verkleben der Bauteile untereinander verhindert eine Verschiebung 
der Scherscheiben gegeneinander. 
 
b. Reines Bornitrid besitzt eine bessere thermische Stabilität als HeBoSint O120 
bzw. O140,  bei denen 20/40 % ZrO2 zugesetzt sind. ZrO2-haltiges BN ist härter als 
HeBoSint P100, wodurch höhere Oberflächengüten beim Bearbeiten erreicht werden 
können. Die Festkörperphasenumwandlung des Zirkonoxides bei 1170 °C von einer 
monoklinen zu einer tetragonalen Gitterstruktur kann jedoch Spannungen innerhalb des 
Tiegelmaterials bewirken, welche bei häufigen Heizzyklen zu Spannungsrissen 
innerhalb des Materials führen können. HeBoSint O120- und HeBoSint O140-Tiegel 
zeigten keine sichtbare chemische Reaktion mit den flüssigen AlNi-Legierungen an den 
Tiegeloberflächen. Eine mit EDX untersuchte Al25Ni75-Probe zeigte jedoch 
Einlagerungen von SiO2 in der Grenzfläche zu dem HeBoSint-Tiegel. Silizium (Si) wird 
beim Sintern der ZrO2-haltigen Bornitridkeramiken als Bindemittel verwendet und 
verbleibt mit 3 – 5 % Gewichtsanteil in der Hochtemperaturkeramik. Nach dem 
Prozessieren können dadurch oxidische Rückstände in  und an den Proben festgestellt 
werden, die jedoch keinen Einfluss auf den Diffusionskoeffizienten der zu messenden 
Proben haben. ZrO2-haltige Probenstücke zeigen kein gegenseitiges Verkleben beim 
Prozessieren. Zur Vermeidung von Spannungsrissen und dadurch verursachte Leckagen 
wurde zum Bau einer BN-Scherzelle das HeBoSint mit dem geringeren ZrO2-Anteil 
verwendet. 
Abbildung 35 zeigt die Rückstreuelektronenaufnahme einer im HeBoSint O120- Tiegel 
prozessierten Al25Ni75-Probe. Der helle Bereich in der Mitte des Tiegelmaterials stammt 
von der elektrischen Aufladung während der Messung. Das Probenmaterial ist als 
hellgrauer Bereich im obere rechten Viertel des Bildes zu erkennen. Die schwarzen 
Bereiche kennzeichnen das leitfähige Einbettmittel. Die EDX-Aufnahme zeigt geringe 
chemische Reaktion zwischen dem Probenmaterial und dem Tiegel. Die AlNi-
Legierung greift das Tiegelmaterial nicht an, es ist eine klare Grenzfläche zu sehen.  Die 
Sekundärelektronenaufnahme zeigt Einlagerungen von SiO2 in der dunkleren 
Randschicht des Probenmaterials. Silizium wird als Bindemittel zum Sintern benutzt 
und ist in geringen Konzentrationen im Tiegelmaterial vorhanden. Durch die hohen 
Prozesstemperaturen wird Silizium aus dem Tiegel gelöst  und diffundiert  über die 
Grenzfläche in die Randbereiche der Schmelze. 
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Abbildung 35: Rückstreuelektronenaufnahme von Al25Ni75 auf HeBoSintO120-Tiegel 
 
 
Aus HeBoSint O120 bestehende Scherscheiben würden innerhalb der Scherzelle nicht 
nur mit Probenmaterial in Kontakt kommen, sondern ebenfalls in Verbindung mit 
Graphitbauteilen montiert werden. Eine Materialverträglichkeit zwischen den 
Scherzellenmaterialien untereinander ist somit ebenfalls eine Voraussetzung für ein 
alternatives Scherscheibenmaterial.  
Für diese Untersuchung wurden Scherscheibenprototypen aus HeBoSint O120 gefertigt. 
Diese entsprachen in den Abmessungen den Graphitscheiben. Zur Untersuchung der 
Materialverträglichkeit wurden HeBoSint O120- Scherscheiben in Verbindung mit 
Graphitscherscheiben im Vakuumofen eingebaut und mehreren Heizzyklen mit 
Haltetemperaturen von 1673 °K  ausgesetzt. Lediglich eine gräuliche Verfärbung der 
Graphitscherscheiben an den Kontaktstellen zum Bornitrid war nach dem Abkühlen 
sichtbar, die sich jedoch nicht auf die Anwendung der Bauteile auswirkt. Sobald die 
Graphitscheiben nicht mehr in Kontakt mit HeBoSint O120 erhitzt wurden, verschwand 
der Belag auf den Graphitscheiben während des folgenden Heizzyklus.  
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9.4  Fertigung und Zusammenbau 
 
Im Anschluss an die Materialverträglichkeitsuntersuchungen wurden zwei Sätze 
Scherscheiben, Probenmaterialreservoirs und Anpresskolben  aus 30 mm-Rundmaterial 
HeBoSint O120 mit 20% ZrO3 der Firma Henze Boron Nitride gefertigt. Alle mit 
Probenmaterial in Kontakt stehenden Bauteile der Scherzelle sind somit aus dem 
beständigen Bornitrit gefertigt. Die Komponenten wurden in der hauseigenen 
mechanischen Werkstatt des Institutes für Materialphysik im Weltraum hergestellt. 
Durch ähnliche Wärmeausdehnungskoeffizienten und Wärmeleitfähigkeitswerte 
konnten bei der Herstellung die Maße der Graphitbauteile übernommen werden, es 
mussten keine Anpassungen vorgenommen werden. 
Die Bornitrid-Scherzelle verfügt entsprechend der Graphitzelle über 28 Scherscheiben 
mit einem Außendurchmesser von 30 mm und einer Stärke von 3 mm. Sie verfügen 
ebenfalls über je sechs Kapillarbohrungen mit einem Durchmesser von 1,5 mm in einem 
Abstand von  8,5 mm zur Scheibenmitte. Vor dem Zusammenbau wurden die 
Oberflächen der Scherscheiben und der Reservoirs mit SiC-Schmirgelpapier der 
Körnung 4000 poliert. Die glatte Oberfläche soll die Reibung zwischen den einzelnen 
Bauteilen vermindern und einen flüssigkeitsdichten Abschluss bilden. Durch die 
Minimierung der Reibung kann ein gleichmäßigeres Verfahren der einzelnen Scheiben 
gegeneinander realisiert werden. 
Zum Zusammenbau wurden die BN-Scherscheiben und Reservoirs auf die 
Graphitmittelachse aufgefädelt. Durch die Aneinanderreihung der 3 mm langen 
Bohrungen in den Scheiben ergibt sich die Probenkapillare. Die Materialreservoirs 
verfügen ebenfalls über eine 3 mm lange Kapillare, welche in das Reservoirvolumen 
mündet. Hieraus ergibt sich eine 90 mm lange Schmelzsäule. Innerhalb der 
Probenreservoirs drücken zylindrische Kolben auf das geschmolzene Probenmaterial. 
Der Druck wird über zusammengepressten Graphitfilz auf den Kolben übertragen. Der 
dadurch erzeugte Druck auf die Schmelzsäule soll Volumenschwankungen beim 
Aufschmelzen der Proben ausgleichen, freie Oberflächen an den Kapillarwänden 
reduzieren und dadurch der Bildung von Marangoni-Konvektion vorbeugen [46] [73] 
[74]. 
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Nach dem Auffädeln können die einzelnen Scheiben nun auf der Graphitmittelachse 
bewegt werden. Innerhalb der Achse sind während des Diffusionsexperimentes drei 
Thermoelemente Typ-S untergebracht.  
 
Abbildung 36: Scherzelle mit Scherscheiben und Probenreservoirs aus HeBoSint O120. Mittelachse und 
Anpressscheiben sind weiterhin aus Graphit gefertigt (schwarz) 
 
Der zusammengefügte Scherscheibensatz wird in das geschlitzte Graphitrohr der 
originalen Graphitscherzelle  eingesetzt, über das im Experiment die Bewegung auf die 
Scherscheiben übertragen wird. Der Zusammenbau ist in Kapitel 0 beschrieben. 
Trotz der geringen Fertigungstoleranzen und der unterschiedlichen Materialien, aus 
denen die BN-Scherzelle gefertigt wurde, ließen sich die aus HeBoSintO120 
hergestellten Bauteile leicht mit den originalen Graphitkomponenten  zusammensetzen. 
Nach dem Zusammenbau wurden die Zuverlässigkeit des Schermechanismus und die 
Reproduzierbarkeit des Verfahrweges der Scherscheiben überprüft. Hierzu waren 
lediglich eine manuelle Betätigung des inneren Graphitrohres sowie eine Überprüfung 
der Endpositionen der einzelnen Scherscheiben nach dem Zerlegen der Scherzelle nötig. 
Zum Betreiben der BN-Scherzelle innerhalb des Hochtemperatur(HT)-Einsatzes musste 
zusätzlich zur reproduzierbaren Scherbewegung das zum Verscheren der einzelnen 
Scheiben benötigte Antriebsdrehmoment ermittelt werden. Hierzu wurde die BN-
Scherzelle ohne Diffusionsproben in die Rhenium-Experimentierkartusche FM-02 für 
Bodenexperimente integriert. Die Kartusche für Laborexperimente bietet den Vorteil 
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der Zugänglichkeit des Scherzellen-Antriebsystems. Anstelle des Antriebes wurde über 
einen gefertigten Adapter eine Drehmomentmessuhr an der Antriebswelle befestigt. 
Das zum Betätigen der leeren BN-Scherzelle bei Raumtemperatur ermittelte 
Drehmoment variiert kaum im Vergleich zu der ganz aus Graphit gefertigten Zelle. Zum 
Betätigen der Schmelzsicherung (nur eine Scheibe) wird ein Moment von 0,9 Nm 
benötigt, zum Verscheren am Ende des Diffusionsprozesses (jede zweite Scheibe) 
bedarf es 2,5 Nm. Der Motorstrom des, bei den Diffusionsexperimenten verwendeten, 
Gleichstrommotors ist auf 200 mA begrenzt, was umgerechnet einem Drehmoment von 
4 Nm entspricht. Das überschüssige Moment soll Schwankungen des benötigten 
Drehmomentes bei Prozesstemperaturen ausgleichen können, ohne die Antriebswelle zu 
beschädigen.  
Bei mehreren, aufeinanderfolgenden Bewegungszyklen der BN-Scherzelle 
beeinträchtigen Abriebpartikel, der aus HeBoSintO120 gefertigten Scherscheiben, ein 
Betätigen des Scherzellenantriebes. 
Zum Beheben der Funktionsstörung muss die Scherzelle zerlegt, die einzelnen 
Scherscheiben aufgearbeitet, poliert, gereinigt und wieder zusammengesetzt  werden. 
Die Blockade der Scherzelle tritt nur bei wiederholten, aufeinanderfolgenden 
Bewegungszyklen der Scherzelle auf. Zur Durchführung eines Diffusionsexperimentes 
sind jedoch nur zwei Zyklen notwendig, wodurch diese Gefahr nicht besteht. 
Im Anschluss an die Drehmomentmessung wurde die Rheniumkartusche und die darin 
integrierte BN-Scherzelle mit der Antriebseinheit versehen und um die innenliegenden 
Typ-S Thermoelemente vervollständigt. Nach erfolgtem Einbau in den HT-Einsatz der 
MSL-kompatiblen  Prozesskammer wurde die Scherzelle auf 973 K erhitzt, um die 
Funktionsweise des Schermechanismus bei Experimentiertemperaturen zu bestätigen. 
Die Temperaturgradienten innerhalb der Scherzelle unterschieden sich dabei kaum von 
den vorher ermittelten Werten für die Graphitscherzelle. Der Kammerdruck beim 
Betätigen der mittleren Scherscheibe betrug < 9,0x10-5 mbar, der durch die 
Thermoelemente aufgezeichnete Temperaturgradient 2,1 K. Das benötigte Drehmoment 
zum Betreiben der Scherzelle kann bei Prozesstemperaturen nicht mehr über eine 
Messuhr abgelesen werden, es kann jedoch über den Motorstrom errechnet werden. 
Nach erfolgreicher Durchführung der zwei Scherzyklen, wurde der Versuch beendet 
und die Scherzellen nach dem Abkühlen zerlegt und auf Schäden überprüft. Trotz der 
leicht unterschiedlichen Wärmeausdehnungskoeffizienten der verbauten Materialien 
waren keine Schäden oder Spannungsrisse an den Bauteilen erkennbar. Lediglich 
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leichte Abriebspuren an den Stirnflächen der Scherscheiben waren erkennbar. Nach 
kurzem Aufpolieren der Scherscheiben mit SiC-Schmirgelpapier der Körnung 4000 
konnte der Scheibensatz wieder zusammengesetzt und in die Kartusche integriert 
werden. 
In einem weiteren Schritt wurde die Funktionalität der Scherzelle bei ihren 
vorgesehenen Einsatztemperaturen untersucht. 
Dafür wurde die BN-Scherzelle nach dem Evakuieren der Prozesskammer wurde auf 
873 K erhitzt und für die Dauer von 12 h ausgeheizt. Anschließend wurde die Rhenium-
Kartusche auf 1673 K erhitzt. Nach dem Einstellen einer konstanten Temperatur 
erfolgte eine erneute Betätigung des Schermechanismus. Trotz der hohen 
Prozesstemperatur wurde zum Verscheren der Kapillarscheiben ein geringeres 
Betätigungsmoment als bei niedrigen Temperaturen benötigt. Tabelle 3 zeigt einen 
Vergleich der gemessenen Motorströme bei unterschiedlichen Temperaturen und 
Scherzellenmaterialien. Die Antriebsmomente bei Prozesstemperaturen oberhalb der 
Raumtemperatur sind aus den gemessenen Motorströmen errechnet. Schwankungen in 
den gemessenen Motorströmen sind auf die Bauart des Antriebes zurückzuführen. 
Aufgrund der hohen thermischen Belastung und des großen Gradienten über den 
gesamten Scherzellenantrieb sind die verbauten Zahnräder und Antriebswellen mit 
hohen Toleranzen beaufschlagt, um die wechselnden thermischen Belastungen 
auszugleichen. Je nach Eingriff des Schneckenrades in das Schneckengetriebe 
schwanken das benötigte Antriebsmoment und der Motorstrom.  
 
Temperatur (K) Motorstrom (mA) Antriebsmoment (Nm) 
 Graphit HeBoSint O120 HeBoSint O120 
293 95-164 97-106 2.2  
973 72-120 69-84 1.95  
1673 - 56-87 1.9  
1773 55-90 - - 
Tabelle 3: Motorstrom und Antriebsmoment bei unterschiedlichen Prozesstemperaturen und 
Scherscheibenmaterialien 
 
  
10 Diffusionsmessungen mit Bornitrid-Scherzelle 
 
Im Rahmen dieser Arbeit wurden Scherzellenexperimente zur Bestimmung von 
Interdiffusionskoeffizienten an unterschiedlichen AlNi-Systemen durchgeführt. Das 
erste Scherzellenexperiment umfasst Messungen um Al71,02Ni28,98. In einem weiteren 
Experiment wurden zusätzlich Messungen zur Ermittlung des 
Interdiffusionskoeffizienten an Al25Ni75 durchgeführt.  
Für die Scherzellenexperimente wurden AlNi-Legierungen aus reinem Aluminium und 
Nickel  hergestellt. Nach dem Abwiegen der AlNi26,5- und AlNi31,5-
Legierungsbestandteile wurden die Proben in der Sauggussanlage 
zusammengeschmolzen und zu stangenförmigen Proben abgegossen. Zur Herstellung 
von Proben mit möglichst glatter Außenfläche wurden die ersten Proben mit einem 
Übermaß von 2 mm hergestellt. Das spröde Material erschwert jedoch eine maschinelle 
Bearbeitung. Für weitere Experimente hergestellte Proben wurden  bereits auf den 
Enddurchmesser abgegossen.  Durch den Einsatz von Röntgenradiographie wird der 
Einbau von fehlerhaften oder nicht homogen durchlegierten Probenstücken vermieden. 
Durch den hohen Röntgenkontrast sind nicht gelöste Nickelstücke in den Stäben leicht 
festzustellen.   
Für das erste Diffusionsexperiment wurden zwei Al73,5Ni26,5 vs. Al68,5Ni31,5 Probenpaare 
in die HeBoSint-Scherzelle eingebaut [75]. Diese spezielle Probenzusammensetzung 
wurde gewählt, um einen direkten Vergleich zu vorher durchgeführten Selbstdiffusions-
messungen mit quasi-elastischer Neutronenstreuung bilden zu können [16]. 
Das Scherzellendiffusionsexperiment beginnt mit einer Vorheizphase, welche von einer 
Homogenisierungsphase gefolgt wird [Abbildung 37]. Durch das Anpassen der 
einzelnen Heizzonen kann während der Homogenisierungsphase ein möglichst 
homogener Temperaturverlauf innerhalb der Probe eingestellt werden. Nach dem 
Einstellen einer homogenen Temperatur wird durch das  Verscheren der mittleren 
Scherscheibe die, vorher noch getrennten, Probenpaare miteinander verbunden, 
wodurch der Diffusionsprozess gestartet wird. 
Während des Diffusionsprozesses betrug der Temperaturgradient innerhalb der 
Scherzelle maximal 2,1 K, die reine Diffusionszeit betrug 7200 s. Die Diffusionszeit ist 
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dabei an die vorherigen AlCu-Experimente angelehnt. Der Diffusionsprozess wurde 
durch den zweiten Scherzyklus unterbrochen, bei dem jede zweite Scherscheibe 
verschoben wird. Dadurch wird die Schmelzsäule in zahlreiche Einzelstücke unterteilt. 
Nach dem Verscheren wurden die Probenstücke durch das Abschalten der Heizer 
abgekühlt und erstarrt. Das Diffusionsprofil wird dadurch in den Probensegmenten 
eingefroren. 
 
 
Abbildung 37: Temperatur- und Druckverlauf eines AlNi-Scherzellenexperimentes bei 1683 K von 
Heizbeginn bis zu Ende des Diffusionsprozesses [75] 
 
Im Anschluss an das Scherzellenexperiment wurde die Scherzelle aus der 
Prozesskartusche ausgebaut und zerlegt. Die Scherstifte der Scherzellenaußenhülle und 
des Innenrohres waren fest in ihren Führungen verspannt und mussten beim Zerlegen 
der Scherzelle ausgebohrt werden. Bruchstücke der Stifte wiesen hellgraue 
Ablagerungen an den Außenflächen auf, welche die Stifte in ihren Führungen 
verklemmen. Im Bereich der 6. und der 24. Scherscheibe war Probenmaterial 
ausgetreten. Materialausfluss und leergepresstes Probenmaterialreservoir lassen auf eine 
zu hohe Vorspannung der Probenmaterial-Reservoirkolben schließen. Beim 
Aufschmelzen des Probenmaterials steigt der Druck auf die Schmelzsäule. Ist der Druck 
zu hoch, kann Probenmaterial zwischen den Scherscheiben nach außen gepresst werden. 
Riefenbildung an den Kontaktflächen der Scherscheiben durch Materialabrieb während 
des Schervorgangs kann diesen Effekt verstärken. AlCu besitz bei den angewandten 
Experimenttemperaturen eine niedrigere Viskosität als AlNi. Für AlNi29 wird die 
Viskosität mit 2,1 mPas/ AlNi75 mit 3,9 mPas bei einer Temperatur von 1795 K 
angegeben [61]. Für AlCu10 bei 973 K liegt die Viskosität bei 2,0 mPas [76]. Im 
Gegensatz zu den im Vorfeld prozessierten AlCu-Proben ließen sich die AlNi-
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Probenstücke nicht leicht aus den Scherscheiben ausbauen, durch den Ausbau wurden 
die meisten Scherscheiben beschädigt. Die Probenstücke wiesen nach dem Ausbau eine 
stark strukturierte Oberfläche mit gräulicher Verfärbung auf. Untersuchungen mit 
energiedispersiver Röntgenradiographie der Probenoberflächen ergaben einen hohen 
Anteil an, in der Grenzfläche, eingelagertem SiO2. 
Im Anschluss an den Ausbau wurden die AlNi-Probenstücke mit 
Atomabsorptionsspektrometrie (AAS)  untersucht und auf den quantitativen Gehalt von 
Aliminium und Nickel untersucht. Probleme beim Erzeugen der zu untersuchenden 
Lösungen bereitete das in der Probenoberfläche eingelagerte SiO2. Das zum Auflösen 
der Proben verwendete Königswasser, ein Gemisch aus konzentrierter Salpetersäure 
(HNO3) und Salzsäure (HCL), löst das Innere der Probe, eine äußere Hülle aus von SiO2 
durchdrungenem Probenmaterial, verbleibt jedoch ungelöst zurück. Zur genauen 
quantitativen Bestimmung der Probenkonzentration kann dieser Anteil der Probe nicht 
verwendet werden. Unter der Annahme einer homogenen Verteilung der 
Legierungselemente innerhalb des Scherscheibensegmentes kann das Gewicht der nicht 
löslichen Schale bestimmt und aus dem gemessenen Ergebnis herausgerechnet werden. 
Der beim Auswiegen der zwischen 7 und 20 mg schweren Probensegmente und beim 
Herausrechnen der Randschale entstehende Messfehler verursacht eine Streuung der zu 
bestimmenden Legierungskonzentrationen. Der ermittelte Konzentrationsanteil liegt 10-
15 at% unter dem erwarteten. Eine Untersuchung der Probenstücke mit CT-Analyse 
kann durch die hohe Röntgenabsorption des SiO2 nicht durchgeführt werden. Eine 
genaue Untersuchung des Konzentrationsprofils der, in der aus HeBoSint O120 
bestehenden Scherzelle, prozessierten Proben ist aus oben genannten Gründen nicht 
möglich. 
Nach Angaben des Herstellers wird Silizium als Bindemittel beim Sintern von 
zirkonoxidhaltigem Bornitrid verwendet und verbleibt nach dem Sinterprozess mit 
einem Gewichtsanteil von 2 – 3 % im Bornitrid. Durch die langen 
Hochtemperaturphasen beim Prozessieren der Scherzelle geht das Silizium des 
Tiegelmaterials mit dem Probenmaterial in Lösung und diffundiert als Siliziumoxid in 
die Grenzfläche der Probe.  
Ein erster Lösungsansatz bestand im Ausheizen des zweiten Scherzellensatzes. Durch 
das Erhitzen der HeBoSint-Bauteile im Vakuumofen sollte das im Bornitrid befindliche 
Silizium ausgeheizt werden. Dazu wurden die Scherscheiben und 
Probenmaterialreservoirs im Vakuumofen mit einer Heizrate von 5 Kmin-1 bis zu einer 
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Temperatur von 1450 °C erhitzt und 2,5 h lang ausgeheizt. Die ausgeheizten Scheiben 
zeigen keinen optischen Unterschied zu den nicht ausgeheizten Scherscheiben. 
 
Abbildung 38: Auftragung der ermittelten Nickelkonzentrationen. Der Verlauf des ersten 
Scherzellenexperimentes mit HeBoSint O120 Scherzellen lässt keine Auswertung zu.C1 
beschreibt die Scherzellenprobe mit dem geringeren Ni-Anteil. Die mittlere Konzentration 
beträgt AlNi29 
 
Der ausgeheizte Scherscheibensatz wurde mit zwei Diffusionsproben Al73,5Ni26,5 vs. 
Al68,5Ni31,5 sowie einem Probensatz Al22,5Ni77,5 vs. Al27,5Ni72,5 (AlNi3) bestückt. Die 
Vorspannung auf die Probenmaterialreservoirs wurde aufgrund der Materialleckage im 
ersten Experiment reduziert. Im Anschluss an den Zusammenbau wurde die HeBoSint 
O120-Scherzelle in die Rhenium-Kartusche integriert und unter Vakuum im HT-Einsatz 
der Prozesskammer über die Dauer von 12 Stunden bei einer Temperatur von 200 °C 
ausgeheizt. 
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Abbildung 39: : Rückstreuelektronenaufnahme von Al25Ni75 auf HeBoSintO120-Tiegel. In den mit Pfeilen 
markierten Bereichen ist SiO2 eingelagert 
 
Der, im Gegensatz zu AlNi28,98, höhere Schmelzpunkt der AlNi3-Phase erforderte eine 
Anpassung der Schertemperatur. Die Prozesstemperatur betrug während des 
Experimentes 1450 °C, der Temperaturgradient über die Probenlänge von 90 mm betrug 
maximal 3,4 K. 
Trotz der ausgeheizten HeBoSint O120-Scherzellenteile erwies sich der Ausbau der 
Probenstücke als schwierig. Auch bei dieser Scherzelle mussten die Scherstifte aus 
ihren Führungen herausgebohrt  werden, der Ausbau der Probenstücke beschädigte 
nahezu alle Scherscheiben. Durch die Reduktion der Vorspannung auf die 
Materialreservoirs ist während des Scherzellenexperimentes kein Probenmaterial 
zwischen den Scherscheiben herausgelaufen, die Kapillaren waren beim Versuch 
vollständig gefüllt. 
Im Anschluss an den Ausbau wurden die Probenteile mit AAS untersucht.  
Die in [Abbildung 40] aufgetragenen Konzentrationsverläufe zeigen eine starke 
Streuung über ein Vielfaches des Konzentrationsgradienten sowie eine Verschiebung 
der gesamten Profile.  
Das Eindringen von SiO2 aus dem Tiegelmaterial in die Schmelze konnte durch das 
Ausheizen der Bauteile nicht verhindert werden, die Ergebnisse unterscheiden sich nicht 
von den vorherigen. Trotz der Beständigkeit des Tiegelmaterials können die 
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Probensegmente nicht fehlerfrei analysiert werden. Die ermittelten Diffusionsprofile 
können nicht mit der Gauß´schen Fehlerfunktion angenähert werden. 
 
Abbildung 40: Auftragung der ermittelten Nickelkonzentrationen. Die Streuung und Verschiebung des 
Konzentrationsprofiles schließen eine Auswertung aus. C1 beschreibt jeweils die 
Scherzellenprobe mit dem geringeren Ni-Anteil. Die mittleren Konzentrationen betragen 
AlNi75(rechts) und AlNi28,98(links) 
 
 
  
11  Scherzelle aus Sonderwerkstoff BN mit ZrO3 und 
B2O3  
Ein weiterer Lösungsansatz bestand in der Herstellung des Tiegelgrundwerkstoffes 
Bornitrid mit einem ähnlich hohen Anteil an Zirkonoxid wie HeBoSint O120, jedoch 
ohne Bindemittel, das bei den zu erwartenden Glühtemperaturen mit dem 
Probenmaterial in Lösung geht. Nach Rücksprache mit dem Hersteller produzierte die 
Firma Henze Boron Nitride einen Sonderwerkstoff aus Bornitrid mit einem Anteil von 
35% ZrO3, als Bindemittel zum Sintern kam hier B2O3 zum Einsatz. Boroxid hat eine 
Schmelztemperatur von 748 K. Durch Erhitzen im Vakuumofen sollten alle löslichen 
Bestandteile ausgeheizt werden können.  
 
 
Abbildung 41: Zur Überprüfung der Materialverträglichkeit hergestelltes Kapillarmodell. Die zu 
untersuchende Legierung wird stabförmig abgegossen und in die Kapillare integriert 
(rechts). In der kegelförmigen Einsenkung (links) wird das Probenmaterial nur aufgelegt. 
Beide Modelle werden nach dem Ausheizen auf Reaktion mit dem Material hin untersucht. 
 
Zur Überprüfung der Materialverträglichkeit wurde ein Kapillarmodell hergestellt, 
welches mit Probenmaterial gefüllt und im Vakuumofen erhitzt werden kann. Die zu 
untersuchende Legierung wird stabförmig abgegossen und in die Kapillare integriert 
[Abbildung 41 rechts]. In der kegelförmigen Einsenkung [Abbildung 41 links] wird 
Probenmaterial nur aufgelegt. Beide Modelle wurden im Vakuumofen bis auf 
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Diffusionstemperatur (1723 K) erhitzt und die Temperatur für zwei Stunden gehalten. 
Nach dem Abkühlen wurden beide Modelle auf Reaktionen zwischen dem AlNi-
Probenmaterial und dem Tiegelmaterial hin untersucht. Abbildung 42 zeigt die 
Rasterelektronenmikroskop-Aufnahme der Probenkapillare. In der Detailansicht ist eine 
klare Abgrenzung zwischen dem Probenmaterial Al25Ni75 und dem Tiegelmaterial BN 
mit 35%ZrO3 zu erkennen. Die Untersuchung mit EDX zeigt keine Reaktionen im 
Grenzbereich zwischen Probe und Kapillare. 
 
 
Abbildung 42: EDX-Aufnahme entlang der Kapillare. Aufnahme mit 100x Vergrößerung und Detailansicht 
mit 1000x Vergrößerung. Tiegelmaterial Sonderwerkstoff BN mit 35%ZrO3. Probenmaterial 
AlNi3. Glühtemperatur 7200s bei 1723 K 
 
 Im Anschluss an die Materialverträglichkeitsuntersuchungen wurden ein Satz 
Scherscheiben, Probenmaterialreservoirs und Anpresskolben  aus 30 mm-Rundmaterial 
Sonderwerkstoff BN 35%ZrO3 der Firma Henze Boron Nitride gefertigt. Alle mit 
Probenmaterial in Kontakt stehenden Bauteile der Scherzelle sind somit aus dem 
beständigen Bornitrit gefertigt. Die Komponenten wurden in der hauseigenen 
mechanischen Werkstatt des Institutes für Materialphysik im Weltraum hergestellt. 
Durch vergleichbare Wärmeausdehnungskoeffizienten und Wärmeleitfähigkeitswerte 
konnten bei der Herstellung die Maße der HeBoSint Bauteile  übernommen werden. Die 
gefertigten Scherzellenbauteile sind nach dem Dreh- und Fräsprozess an den 
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Kontaktflächen mit SiC-Schmirgelpapier der Körnung 4000 oberflächenpoliert worden. 
Zur Reinigung von Schleifrückständen wurden die Bauteile im Ultraschallbad unter 
Isopropanol gereinigt. 
Der gereinigte Scherscheibensatz wurde mit 4 Diffusionspaaren bestückt. Zwei 
Diffusionsproben Al73,5Ni26,5 vs. Al68,5Ni31,5 und zwei Probensätze Al22,5Ni77,5 vs. 
Al27,5Ni72,5 (AlNi3). Aus den Erfahrungen mit der HeBoSint O120-Scherzelle wurde 
hier ebenfalls mit einer verringerten Vorspannung der Probenreservoirs gearbeitet. Der 
gewählte Konzentrationsunterschied um die mittleren Probenzusammensetzungen 
bewirkt, dass die jeweils höheren Schmelztemperaturen lediglich 70 K auseinander 
liegen. Die Diffusionstemperatur von 1723 K liegt 30 K über der Schmelztemperatur 
von Al22,5Ni77,5 (1693 K) und 100 K über der Schmelztemperatur von Al68,5Ni31,5 
(1623 K). Durch die nahe aneinander liegenden Schmelztemperaturen bietet sich ein 
Kombinationsexperiment mit je zwei aluminiumreichen und zwei nickelreichen Al-Ni-
Legierungen an. Die identischen Prozessbedingungen erleichtern die Vergleichbarkeit 
beider Experimente. 
Die Durchführung des Diffusionsexperimentes entspricht der in Kapitel 10 
beschriebenen Vorgehensweise. Die Ausheizzeit, Diffusionstemperatur und –dauer und 
Temperaturgradient sind zu dem vorangegangenen Experiment identisch.  
Nach dem Abkühlen der Scherzelle wurde sie aus der Prozesskartusche ausintegriert 
und zerlegt. Der Scherscheibensatz zeigt  kein ausgeflossenes Probenmaterial, der Satz 
Scherscheiben und Ausgleichsbehältnisse konnte ohne Beschädigungen aus dem 
geschlitzten Graphitrohr ausgebaut werden. 
Eine optische Überprüfung des noch zusammengebauten Scherscheibensatzes gibt 
bereits Auskunft über ein gelungenes Verscheren der Scheiben. Es ist erkennbar dass 
jede zweite Scheibe um den festgelegten Winkel bewegt wurde. 
Die einzelnen Probensegmente wurden aus den Scheiben herausgeschoben und 
entsprechend ihrer Position entlang der Kapillare in einem Al2O3-Kapillarröhrchen 
aufgeschichtet. Aus der Anzahl der Experimente ergeben sich 4, zu etwa 90 mm  
aufgeschichtete Scherstücke. Durch die Abwesenheit von Silizium im Tiegelmaterial 
sind an den Probenoberflächen keine Ablagerungen oder Reaktionen erkennbar. 
Etwaiges in der Oberflächenstruktur der Segmente anhaftendes Tiegelmaterial wird vor 
der Untersuchung der Proben mit SiC-Schmirgelpapier abgetragen. Probensegmente 
welche bei Ausbau in mehrere Teile zerbrachen wurden getrennt gelagert, die 
entsprechende Stelle im Kapillarröhren mit Graphit aufgefüllt. Daraus ergibt sich die 
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unterschiedliche Anzahl an Messpunkten in  Abbildung 43. Durch den gewählten 
Konzentrationsunterschied und die hohe Röntgenabsorption von Nickel können die 
AlNi-Probensysteme mit Computerröntgentomographie ausgewertet werden. Das 
Vorgehen hierzu wird in Kapitel 8.1 im Detail erläutert.  In Abbildung 43 sind die 
Konzentrationsverläufe zu den Interdiffusionsexperimenten zu 
Al22,5Ni77,5 vs. Al27,5Ni72,5 und Al73,5Ni26,5 vs. Al68,5Ni31,5 aufgetragen. Zur 
Tomographiemessung konnten für das Probensystem um die mittlere Konzentration 
Al71Ni29 jeweils 18 und 20 Segmente genutzt werden. Bei den Proben um AlNi3 jeweils 
27 Segmente. 
 
Abbildung 43: Auftragung der Konzentrationsverteilung des Diffusionsexperimentes um die mittlere 
Konzentration AlNi3 (links) und AlNi29 (rechts)bei 1723 K. Die Werte wurden aus der 
Grauwertverteilung von CT-Messungen gewonnen. Für die Auswertung von AlNi29  konnten 
18 Tomographie-Messpunkte entlang der Kapillare genutzt werden (s.o.) 
 
Durch die Bildung von Lunkerstellen und örtliche Ausscheidungen durch 
Kristallbildung innerhalb der Probensegmente können die gemittelten Grauwerte der 
einzelnen Segmente fehlerbehaftet sein. Die Mittelung über einen Segmentbereich 
bezieht bei der Tomographie derartige Störungen mit ein, wodurch eine Streuung der 
ermittelten Grauwerte auftreten kann. Der Vergleich von Messungen an Al-Cu mit 
Tomographie im Vergleich zur Messungen mit AAS [Kapitel 8.1] ergaben eine 
Abweichung der Messwerte von 20-30% zu Messungen mit AAS. 
Die mit Tomographie ermittelten Diffusionskoeffizienten stimmen für beide 
Legierungen im Bereich des angenommenen Fehlers überein. Die Werte zur 
Interdiffusion liegen für AlNi3 um 8% auseinander; bei der mittleren Konzentration von 
AlNi28,98 variieren die Werte um 28%. Der angenommene statistische Fehler der beim 
Anpassen der Fehlerfunktion auftritt wird auf 5% des Endergebnisses bestimmt. 
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Abbildung 44: Analyse der Konzentrationsverteilung des Diffusionsexperimentes um die mittlere 
Konzentration AlNi28,98 und AlNi75 bei 1723 K. Die Werte wurden aus der chemischen 
Analyse mit AAS gewonnen.  
 
Neben der Analyse mit Computertomographie wurden alle prozessierten 
Diffusionsproben mit dem Verfahren der  Atomabsorptionsspektrometrie untersucht 
[Abbildung 44].  
Die Untersuchung der Diffusionsproben mit unterschiedlichen Analysemethoden stärkt 
die Verlässlichkeit der gemessenen Datenpunkte. Entsprechend der vorangegangenen 
Punkte kann der Fehler aus den Abweichungen der einzelnen Messungen bestimmt 
werden. Da bei der ex-situ Messung eventuell vorhandene Blockaden durch Oxide oder 
freie Oberflächen an den Kapillarwänden nicht erkannt werden, wird der minimale 
Fehler der Messwerte auf 10% gesetzt [Abbildung 45]. 
 
Abbildung 45: Vergleich der mit AAS und CT-Analyse ermittelten Interdiffusionskoeffizienten bei einer 
Diffusionstemperatur von 1723K 
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11.1  Vergleich mit Selbstdiffusion 
 
Die Abbildungen 46 und 47 zeigen neben den in dieser Arbeit ermittelten 
Interdiffusionskoeffizienten auch die von Stüber et al. [16] mittels QNS gemessenen Ni-
Selbstdiffusionskoeffizienten für AlNix in Abhängigkeit der Konzentration. Bei 
annähernd gleichen Prozesstemperaturen liegt der Interdiffusionskoeffizient von 
Al25Ni75 leicht oberhalb des von Stüber et al. bestimmten Selbstdiffusionskoeffizienten 
von DNi.  Der Selbstdiffusionskoeffizient von Ni liegt jedoch noch im Bereich des 
angenommenen Messfehlers von 10% des Interdiffusionskoeffizienten. Selbst- und 
Interdiffusion sind annähernd gleich schnell. Da für Aluminium keine Isotope existieren 
kann Aluminium-Selbstdiffusion nicht mit Kapillartechniken bestimmt werden. Der 
Streuquerschnitt von Aluminium bei Neutronenstreumessungen ist sehr klein und wird 
bei AlNix Neutronenmessungen vom quasi-elastischen Signal vom Nickel  überlagert. 
Der Selbstdiffusionskoeffizient von Aluminium wird meist DAl = DNi angenommen. Mit 
der hohen Packungsdichte der Al25Ni75-Legierung kann der nahe zusammenliegende Ni-
Selbstdiffusionskoeffizient mit dem Interdiffusionskoeffizient DAlNi erklärt werden. 
Beim Systems Al71,02Ni28,98 übertrifft die Ni-Selbstdiffusion die Interdiffusion. 
 
Abbildung 46: Mit QNS ermittelte NI-Selbstdiffusionskoeffizienten [16] in Abhängigkeit der Konzentration 
bei 1795 K. Der Messfehler ist mit 3% angegeben. 
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Abbildung 47: Vergleich der mit AAS ermittelten Interdiffusionskoeffizienten und mit QNS ermittelten 
Selbstdiffusionskoeffizienten. Der Messfehler der Selbstdiffusion ist mit 3% angegeben. Bei 
der Interdiffusion beträgt der Messfehler 10% des Messwertes. 
11.2  Vergleich mit MD-Simulationen 
 
Durch molekulardynamische Computersimulationen ist es möglich realistische Daten 
für definierte Systeme zu erhalten, die nahe am Experiment sind. Mit der MD-
Simulation kann das Verhalten von Flüssigkeiten auf mikroskopischer Ebene untersucht 
werden [77]. Kuhn et al. [37] haben für das System Al-Ni umfangreiche Simulationen 
ausgeführt und das von Mishin et al. [78]  vorgeschlagenen Paarpotential genutzt. Sie 
simulierten Selbst- und Interdiffusion von Alx-Ni100-x in Abhängigkeit von Temperatur 
und Zusammensetzung der Legierung. Die Konzentrationsabhängigkeit des 
Interdiffusionskoeffizienten ändert sich qualitativ als Funktion der Temperatur.  
Kuhn et al. [37] vergleichen ihre Simulationen mit Interdiffusionskoeffizienten welche 
mit Hilfe der Darken-Gleichung für 900 K und 1800 K gerechnet werden. Die Darken–
Gleichung setzt den Interdiffusionskoeffizienten DAB in Beziehung zu den einzelnen 
Selbstdiffusionskoeffizienten DA und DB und ergibt so eine Beschreibung der Diffusion 
in binären Systemen auf Basis der Geschwindigkeiten der einzelnen Teilchen [79]. 
Die Darken-Gleichung lautet: 
𝐷𝐷𝐴𝐴𝐵𝐵
𝑑𝑑 = 𝛷𝛷𝛷𝛷(𝑐𝑐𝐵𝐵𝐷𝐷𝐴𝐴 + 𝑐𝑐𝐴𝐴𝐷𝐷𝐵𝐵) 
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Der thermodynamische Faktor 𝛷𝛷 beschreibt die thermodynamischen Triebkräfte der 
Diffusion und kann über die zweite Ableitung der Gibbschen freien Energie G nach der 
Konzentration ausgedrückt werden. 
Für starke Verdünnung nähert sich der thermodynamische Faktor dem Wert 1 an. Für 
kleine Konzentrationen nähert sich der Interdiffusionskoeffizient somit dem 
Selbstdiffusionskoeffizienten der Minoritätskomponente an.  
  
 
Abbildung 48: Molekulardynamische Simulation von Interdiffusionskoeffizienten Dint am Al-Ni System als 
Funktion der Al-Konzentration und verschiedenen Temperaturen (geschlossenen Symbole). 
Die offenen Symbole zeigen den mit der Darken Gleichung abgeschätzten 
Interdiffusionskoeffizienten Dint für die Temperaturen T=1800 K und T=900 K [37] 
 
Kuhn et al. verglichen ihre Simulationsdaten mit, anhand der Darken-Gleichung 
errechneten, Interdiffusionskoeffizienten bei 1800 K und 900 K. Die simulierten Werte 
liegen unterhalb der Darken-Werte, in den Randbereichen nähern sie sich an. Die im 
Rahmen dieser Arbeit bestimmten Interdiffusionskoeffizienten für Al71,02Ni28,98 und 
Al25Ni75 bei der Diffusionstemperatur von 1723 K zeigen, dass die bisher mit Hilfe der 
Darken-Gleichung und der MD-Simulation ermittelten Werte die Interdiffusion 
überschätzen. Die Darken-Gleichung kann für die hier untersuchten AlNi-Legierungen 
nicht angewendet werden. Unterschiedliche Temperaturen, fehlerhaft angenommene 
Wechselwirkungen von Teilchenpotentialen untereinander oder zu kleine 
Volumenkörper bei der Simulation können die Schwankungen der Simulationswerte zu 
den experimentell bestimmten Werten erklären. 
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Die Auswertung der prozessierten Probenpaare mit unterschiedlichen Analysemethoden 
stärkt die Verlässlichkeit der mit der Scherzelle gewonnenen Ergebnisse. 
 
 
Abbildung 49: Mit AAS ermittelte Interdiffusionskoeffizienten im Vergleich mit Ergebnissen der MD-
Simulation und  der Darken Gleichung. Der Fehlerbalken der experimentell ermittelten AlNi 
Interdiffusionskoeffizienten beträgt 10% vom Messwert. Der Fehlerbalken der 
Molekulartsynamischedn Simulation beträgt 15% des Simulationswertes. 
 
Die Abweichung des mit der Darkengleichung errechneten Diffusionskoeffizienten 𝐷𝐷𝐴𝐴𝐵𝐵𝑑𝑑  
und des im Experiment ermittelten Interdiffusionskoeffizienten DAB kann über den 
Kreuzkorrelationsfaktor S ausgedrückt werden. Der Faktor S berücksichtigt die 
kinetischen Kreuzkorrelationen und stellt ein Verhältnis zwischen den Experimentdaten 
und den errechneten Daten der Darken-Gleichung her. Für Systeme mit einer 
chemischen Nahordnung werden 𝛷𝛷 > 1 und S < 1 erwartet. 
Werden der Interdiffusionskoeffizient DAB, der thermodynamische Faktor sowie die 
Selbstdiffusionskoeffizienten DA und DB experimentell bestimmt, kann im Anschluss 
der Einfluss der Kreuzkorrelation S errechnet werden. Nach der 
Konzentrationsabhängigkeit der Gibbschen freien Energie nach Ansara et al. [80] 
ergeben sich thermodynamische Faktoren für Al-Ni bei 1723 K von 4,22 für 25 at% Al 
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und 4,88 für 71 at% Al. Hieraus ergeben sich für Al71,02Ni28,98 ein 
Kreuzkorrelationsfaktor S von 0,2 und für Al25Ni75 ein Faktor S von  0,3. 
 
  
12 Zusammenfassung und Ausblick 
 
12.1   Einordnung des Scherzellenaufbaus mit Isothermalofen 
 
Die Bestimmung von Inter- und Selbstdiffusionskoeffizienten an hochschmelzenden 
Probensystemen erfordert den Einsatz von neuartigen Tiegelmaterialien, Messaufbauten 
und –methoden. 
Für die Messungen wurde die Scherzellenmethode mit einem Isothermalofen 
kombiniert, der ebenfalls für den Einsatz unter Schwerelosigkeit entwickelt wurde. Der 
von der Firma Astrium und der TU Freiberg aufgebaute Scherzellenofen wurde 
während dieser Arbeit hinsichtlich seiner Funktion und Temperaturverteilung hin 
charakterisiert und zur Messung von Diffusionskoeffizienten eingesetzt. Dazu sind 
einige Änderungen im Gesamtaufbau umgesetzt worden. 
Durch Anpassungen am Scherzellenaufbau wurden der Zusammenbau der Zelle sowie 
das Einbringen der Thermoelemente erleichtert. Zum Verfahren der Scherscheiben ist 
ein Umbau des Scherzellenantriebes nötig gewesen. Mit dem durchgeführten Umbau 
wird ein zuverlässiges und reproduzierbares Experimentieren mit der Scherzelle 
gewährleistet und gleichzeitig Beschädigungen an den Einzelteilen verhindert. Das 
Verfahren der Scherscheiben wird manuell betätigt bzw. eingeschaltet.   
Bei Kalibrierungsmessungen konnten Temperaturen von 1500 °C innerhalb der 
Scherzelle sicher erreicht werden. Der isotherme Bereich entlang der Probe beträgt 
hierbei 90 mm, der Temperaturgradient entlang der Heizzonen maximal 2 K. Der 
eigentliche Ofen kann auf 1650 °C erhitzt werden. 
Zur Kompensation der Wärmeverluste entlang der Scherzelle und vorbereitend zu den 
einzelnen Diffusionsversuchsreihen mit der Graphitscherzelle wurden für 
5 Diffusionstemperaturen die optimalen Heizerstellparameter ermittelt mit denen ein 
isothermer Bereich (±1 K) entlang der Probenkapillare einstellt werden kann. 
Im Vergleich zu bereits existierenden Scherzellen zeichnet sich dieser Aufbau durch die 
hohe Anzahl an Messpunkten, die Länge und Anzahl der Proben sowie die extreme 
Temperaturstabilität des Experimentaufbaus aus. 
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Durch den schwenkbaren Aufbau wird die Schmelzsäule entlang der Erdbeschleunigung 
ausgerichtet, wodurch die Bildung einer stabilen Dichteschichtung innerhalb der 
Schmelzsäule begünstigt wird. Das Aufschmelzen der Proben in horizontaler Lage 
vermeidet Segregationseffekte. Der isotherme Bereich minimiert 
konvektionsgetriebenen Materialtransport innerhalb der Schmelze. Vorgespannte 
Probenausgleichsbehältnisse sorgen für eine vollständige Füllung der Kapillaren und 
verhindern dadurch freie Oberflächen an den Kapillarwänden oder die Bildung von 
Blasen innerhalb der Schmelze. Die Scherprozesse zu Beginn und am Ende des 
Diffusionsprozesses ermöglichen eine genaue Bestimmung der Glühzeit und verhindern 
den Einfluss von Erstarrungsphänomenen auf das Konzentrationsprofil. 
Im Rahmen einer weiteren Automatisierung der Anlage bieten sich ein 
rechnergestütztes Verfahren der Scherzelle beim Erreichen einer homogenen 
Probentemperatur sowie das Auseinanderscheren am Ende der Diffusionszeit an. 
 
12.2   Messung von Diffusionskoeffizienten 
 
In der vorliegenden Arbeit wurden Inter- und Selbstdiffusionskoeffizienten an AlCu-
Legierungen gemessen. Hierzu wurden mehrere Scherzellenexperimente mit 
identischen Prozessbedingungen und verschiedenen Konzentrationsgradienten um die 
mittlere Konzentration Al87,5Cu12,5 in der Graphitscherzelle durchgeführt. Zur 
Auswertung wurden die CT-Analyse und die Bestimmung der Konzentrationsanteile 
mit AAS angewendet. Die Untersuchung mit unterschiedlichen Messmethoden 
verringert den Fehleranteil. 
Die ermittelten Interdiffusionskoeffizienten zeigen eine Abweichung von zuvor 
veröffentlichten Werten. Die Auswertung der Konzentrationsprofile wurde mit 
Röntgentomographie und chemischer AAS Analyse durchgeführt. Die ermittelten 
Selbst- und Interdiffusionskoeffizienten stimmen im Bereich des angenommenen 
Messfehlers von 10% überein. Die geringe Abweichung der Messergebnisse bei der 
Anwendung von zwei unterschiedlichen Messverfahren über eine hohe Anzahl an 
Experimenten hinweg zeigt die Zuverlässigkeit und die Genauigkeit der hier 
angewendeten Scherzellenmethode. 
Realistische Werte der Diffusionskoeffizienten von AlCu12,5 sind nach Kargl et al. im 
Bereich DAlCu= (4,7±0,1)·10-9m2/s anzusiedeln. Zhang et al. [6] ermittelte mit 
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Langkapillar-Röntgenradiographie einen wesentlich höheren Interdiffusionswert. Die in 
dieser Arbeit gemessenen Interdiffusionskoeffizienten in Zusammenhang mit dem als 
unbeeinflusst geltenden  Interdiffusionskoeffizienten von Kargl et al. zeigen, dass die 
bisher veröffentlichten Daten die Diffusion überschätzen. 
Im Rahmen einer zeitlich parallelen verlaufenden Dissertation am Institut für 
Materialphysik im Weltraum wurden Scherzellenexperimente zur Messung der 
Interdiffusion an dem System AgCu und der ternären AlCuAg Legierung durchgeführt. 
Durch den großen isothermen Bereich und die gesteigerte Anzahl an auswertbaren 
Probensegmenten stellt die in dieser Arbeit vorgestellte Scherzellenmethode eine 
geeignete Messmethode für Probensysteme mit geringem Röntgenkontrast dar. 
Die gegenseitige Beeinflussung der Legierungskomponenten untereinander sowie die 
richtige Wahl der Auswertemethoden erschwerten bisher die Gewinnung exakter 
Messergebnisse an ternären Probensystemen. Zur Vervollständigung und Überprüfung 
der gewonnenen Ergebnisse wurden vier Scherzellenmessungen um den Bereich des 
AlCuAg-Eutektikums durchgeführt. Trotz der fehlenden Prozessbeobachtung zeigt sich, 
dass die Scherzelle in Verbindung mit einem Isothermalofen reproduzierbare 
Ergebnisse an ternären Legierungen liefert, die zudem, im Rahmen des Mess- und 
Auswertefehlers, mit den Ergebnissen aus Neutronenradiographie übereinstimmen. 
 
Neben Messungen an den beschriebenen Systemen AlCu, AgCu und AlCuAg wurden 
im Rahmen dieser Arbeit Scherzellenexperimente zur Bestimmung von 
Interdiffusionskoeffizienten an unterschiedlichen AlNi-Systemen durchgeführt.  
Die Diffusionsmessungen an hochschmelzenden AlNi-Legierungen gestalteten sich um 
ein Vielfaches schwieriger als Messungen an AlCu-Proben. 
Ein Teil dieser Arbeit beschäftigt sich mit der Untersuchung der chemischen 
Verträglichkeit zwischen potentiellen Tiegelmaterialien zur Herstellung einer 
Hochtemperaturscherzelle und hochschmelzenden AlNi-Schmelzen. Die 
Untersuchungen mündeten in der Herstellung einer Scherzelle aus BN mit 20 % ZrO2 
welche die Eigenschaften der Graphitzelle mit der chemischen Beständigkeit des BN 
verbindet. Die ersten Scherzellenexperiment umfassen Messungen um die Legierung 
Al71,02Ni28,98. In einem weiteren Experiment wurden zusätzlich Messungen zur 
Ermittlung des Interdiffusionskoeffizienten an Al25Ni75 durchgeführt. 
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Trotz der erfolgreichen Prozessierung verhindert die Einlagerung des Sinterbindemittels 
Silizium in die Randbereiche der Probe die exakte Analyse dieser mit AAS und CT. 
 
Unter Verwendung eines neu entwickelten Sonderwerkstoffes aus BN mit 35 % ZrO3 
und B2O3 wurden Experimente an AlNi75 und AlNi28,98  bei Temperaturen bis 1455° C 
erfolgreich durchgeführt. Die Probensegmente sind mit Computertomographie und mit 
AAS untersucht worden. Die durch die unterschiedlichen Messmethoden ermittelten 
Werte stimmen im angenommenen Fehlerbereich überein. Die ermittelten 
Konzentrationsprofile können mit der Gauß´schen Fehlerfunktion angenähert werde, es 
gibt jedoch noch keine experimentell vergleichbaren Interdiffusionsmessungen zu 
Al71,02Ni28,98 und Al25Ni75. Der Vergleich mit MD-Simulationsdaten zeigt, dass sowohl 
die Darken-Gleichung als auch die Simulationsdaten die Interdiffusion überschätzen. 
Durch die Bestimmung des Interdiffusionskoeffizienten Dint an Al71,02Ni28,98 kann die 
durch Dint hervorgerufene Linienverbreiterung bei Messungen mit QNS an AlNi 
bestimmt werden. Der Beitrag der Selbstdiffusion ist dann klar trennbar. 
 
Der Experimentaufbau stellt eine vielversprechende Messmethode als 
Verbindungsstück zu den bestehenden Methoden dar. 
Neben binären Legierungen können sowohl ternäre Probensysteme untersucht werden. 
Die Scherzelle eignet sich durch ihren Aufbau zudem zur Durchführung sogenannter 
Sandwich-Experimente. Bei Verwendung von Isotopen können 
Selbstdiffusionskoeffizienten sicher bestimmt werden. 
Typische Fehlerquellen der Scherzellenmethode  wurden bereits beim Aufbau der 
Anlage berücksichtigt, jedoch können Alterungserscheinungen an den Typ-S 
Thermoelementen das Einstellen einer isothermalen Zone stören. Das Betreiben unter 
Vakuum und die hohen Prozesstemperaturen beschleunigen den Alterungsprozess 
deutlich. Durch den regelmäßigen Austausch der Thermoelemente innerhalb der 
Scherzelle kann dieser Effekt jedoch verhindert werden. 
Mit den, im Rahmen dieser Arbeit gewonnenen, Ergebnisse wurde besonders im 
Bereich der hochschmelzenden Legierungen experimentelles Neuland betreten. Über 
Scherzellemessungen an hochschmelzenden, reaktiven Aluminiumlegierungen wurde 
bisher in der Literatur noch nicht berichtet. 
 13  Anhang A Phasendiagramme 
 
Abbildung 50: Phasendiagramm Aluminium-Kupfer [81] 
 
 
Abbildung 51: Phasendiagramm Aluminium-Nickel [81] 
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Abbildung 52: Phasendiagramm Silber-Kupfer [81] 
 
 
 
Abbildung 53: Phasendiagramm Germanium-Nickel [82] 
 
  
13 Anhang B Symbole und Abkürzungen 
 
AAS  Atomabsorbtionsspektroskopie  
CT  Computertomographie 
EDX Energiedispersive Röntgenspektroskopie (engl. Energy dispersive X-ray 
spectroscopy) 
FOTON unbemannte Raumkapsel für wissenschaftliche Experimente 
ICPMS induktiv gekoppelte Plasma-Massenspektroskopie (engl. Inductively coupled 
mass spectrometry) 
ID  Interdiffusion 
CFC  Carbon Fiber reinforced Carbon 
CT  Computertomographie 
ISO-KF  Kleinflansch Vakuumverbindung 
ISP  Intermediate Support Plate 
ISS  Internationale Raumstation (eng. International Space Station) 
LC  Langkapillare (engl. long capillary) 
MD Molekulardynamische Simulation 
MSL  Materials Science Laboratory 
MSRR-1  Materials Science Research Rack 
PID  Regelalgorithmus (engl.  Proportional Integral Differential) 
QNS  quasi-elastische Neutronenstreuung 
REM  Rasterelektronenmikroskop 
SD  Selbstdiffusion 
SPS Steuerprogrammierbare Schaltung 
SZ  Scherzelle 
XRR  Röntgenradiograpie (engl. X-ray radiography) 
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